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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN 17053:2016) wurde von der Arbeitsgruppe 4 ,,Schwermetalle, Spurenelemente und
Mineralien“ (Sekretariat: NEN, Niederlande) des Technischen Komitees CEN/TC 327 ,Futtermittel —
Probenahme- und Untersuchungsverfahren®, dessen Sekretariat von NEN (Niederlande) gehalten wird, unter
Beteiligung deutscher Experten erarbeitet.

Fiir die deutsche Mitarbeit ist der Arbeitsausschuss NA 057-03-03 AA ,Futtermittel, (Spiegelausschuss zu
CEN/TC327) im DIN-Normenausschusses Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL)
verantwortlich.

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschliefRen, ist die englische Originalfassung der prEN 17053

beigefiigt. Die Nutzungsbedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafien
auch fiir den englischen Text.
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN 17053:2016) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 327 ,Futtermittel —
Probenahme- und Untersuchungsverfahren“ erarbeitet, dessen Sekretariat vom NEN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.

Dieses Dokument wurde unter einem Mandat erarbeitet, das die Europdische Kommission und die
Europdische Freihandelsassoziation dem CEN erteilt haben.
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1 Anwendungsbereich

Diese Europdische Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung von Spurenndhrstoffen, Schwermetallen und
anderen Elementen in Tierfuttermitteln durch ICP-MS fest. Das Verfahren wird zur Bestimmung von As, Cd,
Co, Cu, Fe, Hg, Mn, Mo, Pb, Se, T], U und Zn in der Extraktionslosung nach Druckaufschluss verwendet.
Zur Bestimmung von extrahierbarem Blei in Mineralstoffen und Futtermitteln, die Schichtsilikate enthalten
(z. B. kaolinitischer Ton), sollte Nassaufschluss mit Salpetersdure verwendet werden. Das beschriebene
Verfahren ist zur Verwendung mit Quadrupol-Instrumenten geeignet, die entweder mit oder ohne
zusatzliche Technologien zur Reduzierung der Interferenzen von Molekiilionen (z.B. Kollisions- oder
Reaktionstechnologien) sowie hochauflésende Sektorfeldsysteme ausgestattet sind.

Das Verfahren wurde vollstindig im Rahmen eines Ringversuches mit acht Futtermittelproben fiir die
Elemente As, Cd, Co, Cu, Fe, Hg, Mn, Mo, Pb, Se, Tl, U und Zn statistisch gepriift und bewertet. Eine ICP-MS mit
hochauflésendem Sektorfeldsystem wurde im Rahmen des Ringversuches nicht gepriift.

Die Nachweisgrenze des Verfahrens hangt bei jedem Element sowohl von der Probenmatrix als auch vom
verwendeten Gerdt ab. Fiir die Elemente Co, Mn, Mo, Pb, Tl und U sollte eine Bestimmungsgrenze von
0,10 mg/kg, fiir die Elemente Fe undZn 5,0 mg/kg, fiir Cd 0,03 mg/kg, fiir Hg0,04 mg/kg und fiir
As 0,05 mg/kg tUiblicherweise quantifizierbar sein.

Nédhere Angaben zu den erfolgreich gepriiften Arbeitsbereichen fiir jedes Element werden in dieser Norm
beschrieben.

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 ISO 3696:1995, Wasser fiir analytische Zwecke — Anforderung und Priifverfahren (ISO 3696:1987)

EN ISO 6498, Futtermittel — Leitfaden fiir die Probenvorbereitung (1SO 6498)

3 Kurzbeschreibung

Zur Bestimmung von As, Cd, Co, Cu, Fe, Hg, Mn, Mo, Pb, Se, Tl, U und Zn wird eine Einwaage der Probe mit
konzentrierter Salpetersidure einem Druckaufschluss ausgesetzt.

Zur Bestimmung von extrahierbarem Blei in Mineralstoffen und Futtermitteln, die Schichtsilikate enthalten
(z. B. kaolinitischer Ton), sollte Nassaufschluss mit Salpetersaure verwendet werden.

Die Konzentration der Elemente wird mittels Atomemissionsspektrometrie mit induktiv gekoppelter
Massenspektrometrie (ICP-MS) unter Anwendung des Verfahrens der externen Kalibrierung oder der
Standardaddition bestimmt. Zur Reduzierung der auftretenden Masseninterferenzen diirfen mathematische
Korrekturgleichungen, physikalische oder chemische Verfahren oder ICP-MS mit hochauflésenden
Sektorfeldsystemen eingesetzt werden.

4 Reagenzien

WARNUNG — Die Anwendung dieser Europdischen Norm kann mit der Anwendung gefihrlicher
Stoffe, Verfahrensschritte und Ausriistungsgegenstinde verbunden sein. Diese Norm kann jedoch
nicht alle mit ihrer Anwendung verbundenen Sicherheitsprobleme anfiihren. Es liegt in der
Verantwortung des Anwenders dieser Europdischen Norm, angemessene Sicherheits-und
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Gesundheitsvorkehrungen zu treffen und vor der Anwendung die Anwendbarkeit einschrankender
Vorschriften zu bestimmen.

Es sind nur Reagenzien von anerkannter Analysenreinheit und Wasser entsprechend Qualitit2 nach
EN ISO 3696 zu verwenden.

4.1 Salpetersdure, konzentriert, mindestens 65 %ig (Massenanteil), ¢ (HNO3) = 14,4 mol/l, mit einer
Dichte von etwa p (HNO3) = 1,40 g/ml.

4.2 Salpetersiure-Léosung mit einer Konzentration von 5 % (m/v), 54 ml Salpetersaure (4.1) werden
in einen 1 000-ml-Messkolben (5.4) pipettiert und der Kolben wird bis zur Marke mit Wasser aufgeffiillt.

4.3 Salpetersiure-Léosung (Spiillosung), 20 ml konzentrierte Salpetersdure (4.1) werden in einen
Messkolben mit 1 000 ml Volumen (5.4) pipettiert. Der Kolben wird bis zur Marke mit Wasser aufgefiillt.

4.4 Salzsdure, konzentriert, 30 % (Massenanteil), c(HCI) = 9,5 mol/], mit einer Dichte von ungefahr
p(HCI) =1,15 g/ml.

4.5 Wasserstoffperoxid, nicht weniger als 30 % (Massenanteil), c(H,0,) = 9,7 mol/], mit einer Dichte
von ungefahr p(H,0,) = 1,12 g/ml.

4.6 Einzelelement- und Multielement-Stammlésungen fiir ICP-MS, =1 000 mg/], der Einsatz von
zertifizierten Multielement-Stammldsungen wird angeraten. Stammldsungen mit anderen Konzentrationen
als 1 000 mg/1 diirfen ebenso verwendet werden. Stammlésungen werden fiir mehrere Monate als stabil
betrachtet.

4.7 Kalibrierlosungen, die Konzentrationen der Kalibrierlésungen hdngen vom Element und dem
erwarteten Konzentrationsniveau der Proben ab. Bei der Vorbereitung von Kalibrierldsungen sollte darauf
geachtet werden, geeignete Volumina zu pipettieren. Zwischenschritte fiir die Verdiinnung werden
empfohlen. Wenn Kalibrierlésungen aus Einzelelement-Stamml6sungen vorbereitet werden, sollte gepriift
werden, ob diese chemisch kompatibel sind und einen ausreichenden Reinheitsgrad (Spezifikation)
aufweisen. Kalibrierldsungen miissen tiglich vorbereitet werden.

4.8 Interne Standard-Stammldsung, B =1 000 mg/], fiir interne Standards wird Rhodium empfohlen.

ANMERKUNG Alternativ sind fiir Elemente mit niedriger Masse Germanium, Indium oder Scandium als interne
Standards zu verwenden. Rhenium, Thulium und Lutetium sind fiir die Quantifizierung von Elementen mit hoher Masse
vorteilhaft.

4.9 Interne Standard-Arbeitslésung, p =1 mg/l, 1 ml der internen Standard-Stammlésung (4.8) wird
mit 1 000 ml Wasser verdiinnt.

4.10 Goldchlorid-Stammlésung, AuCl; (in 10 % HCI), B = 10 g Au/l.

4.11 Gold-Stabilititslosung, p =200 mg Au/l, 200 ml Wasser werden in einen Messkolben mit 500 ml
Volumen (5.4) eingefiillt, 250 ml konzentrierte Salzsdure (4.4) und 10,0 ml Goldchlorid-Stammldsung (4.10)
pipettiert und der Kolben mit Wasser bis zur Markierung aufgefiillt.

5 Gerate
Ubliche Laborgerite und insbesondere folgende.

5.1 Labormiihle.
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5.1.1 Labormiihle, mit der bis zu einer Teilchengréfde von 0,5 mm zerkleinert werden kann, z. B. eine
Messermiihle oder ein gleichwertiges Gerat.

5.1.2 Labormiihle, mit der bis zu einer Teilchengréfie von bis zu 0,1 mm zerkleinert werden kann,
z. B. eine Kugelmiihle oder ein gleichwertiges Gerat.

Es ist zu Uberpriifen, ob die verwendete Miihle nicht die Konzentration der Elemente in der Probe (z. B.
durch Adsorption, Verunreinigung), die analysiert werden muss, beeinflusst.

5.2 Analysenwaage, geeignet fiir Wagungen auf 1 mg.

5.3 Druckaufschlussgerat, welches in der Lage ist, Temperaturen oberhalb von 210 °C zu erreichen.
Das Gerat muss hinsichtlich der Sicherheitsdruckaufschlussgefafie gepriift werden, ob diese aus
sdureresistenten Materialien hergestellt sind und deren Probenflaschchen aus sdureresistentem Material mit
einem geringen Grad an Verunreinigung mit den zu bestimmenden Elementen bestehen.
Den Polytetrafluorethylen-(PTFE-)Flaschchen sind graduierte Quarz-, Fluorethylenpropylen-(FEP-) oder
Perfluoroalkoxy-(PFA-)Flaschchen vorzuziehen. Es wird empfohlen, bei Zersetzungstemperaturen iiber
230 °C Quarz zu verwenden.

ANMERKUNG  Der Einsatz eines mikrowellenbeheizten Druckaufschlussgerats ist eine Option.

5.4 Messkolben mit einzelner Markierung.

5.5 Massenspektrometer mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-MS).

5.6 Gefriertrocknungsanlage, mit der fliissige Futtermittel gefriergetrocknet werden kénnen.

5.7 Ofen zur Vortrocknung, kann eine Temperatur von 70 (+5) °C halten.

5.8 Becherglas, Fassungsvermogen 250 ml.

5.9 Elektrische Heizplatte, mit Temperaturregelung.

6 Probenahme

Die Probenahme ist nicht Bestandteil des in dieser Europdischen Norm festgelegten Verfahrens.
Ein empfohlenes Probenahmeverfahren ist in ENISO 6497 beschrieben. Es ist wichtig, dass das

Laboratorium eine Probe erhilt, die reprasentativ ist und wahrend des Transports oder der Lagerung nicht
beschadigt oder verandert wurde.

7 Vorbereitung und Erhaltung der Untersuchungsproben
7.1 Allgemeines
Die Untersuchungsprobe ist in Ubereinstimmung mit EN ISO 6498 vorzubereiten:

— Das Zerkleinern muss unter Bedingungen erfolgen, bei denen die Substanz nicht nennenswert erwarmt
wird und bei denen keine Verunreinigung durch die Mahlwerkzeuge auftritt;

— Der Arbeitsgang ist so oft wie notwendig zu wiederholen; die Ausfiihrung muss moglichst schnell
erfolgen, um eine Aufnahme oder einen Verlust von Bestandteilen (Wasser) zu verhindern;

— Das gesamte zerkleinerte Produkt ist in einen Kolben, z.B. aus Polypropylen, zu iiberfiihren, der

verschlossen und so aufbewahrt werden kann, dass jegliche Anderungen in der Zusammensetzung
verhindert werden;
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— Bevor die Einwaage fiir Analyse durchgefiihrt wird, muss die gesamte Untersuchungsprobe aus Griinden
der Homogenitdt griindlich gemischt werden. Da eine Probenmenge von hdéchstens 0,5g fiir den
Aufschluss verwendet wird, ist es dufderst wichtig, eine homogene Probe herzustellen, damit eine
reprasentative Teilprobe entnommen werden kann.

7.2 Feste Futtermittel

Die Laborprobe (lblicherweise 500 g) ist mit einer Miihle (5.1) oder einem Moérser zu zerkleinern, bis eine
Teilchengréfie von 0,5 mm oder weniger erreicht ist.

7.3 Fliissige Futtermittel
7.3.1 Allgemeines

Fliissige Futtermittel miissen nach dem in 7.3.2 beschriebenen Verfahren vorgetrocknet oder nach dem
in 7.3.3 beschriebenen Verfahren gefriergetrocknet werden.

7.3.2 Vortrocknen

Die Laborprobe ist zur Verringerung des Feuchtegehaltes fiir mindestens 16 h bei einer Temperatur von
70°C £ 5 °C in einem Ofen (5.7) vorzutrocknen. Die Masse der Probe ist vor und nach dem Vortrocknen mit
einer Analysenwaage (5.2) zu bestimmen. Die vorgetrocknete Probe ist nach 7.2 zu zerkleinern.

7.3.3 Gefriertrocknen

Die Laborprobe muss geméaf der Gebrauchsanweisung der Gefriertrocknungsanlage (5.6) gefriergetrocknet
werden. Die Masse der Probe ist vor und nach dem Gefriertrocknen mit einer Analysenwaage (5.2) zu
bestimmen. Die gefriergetrocknete Probe ist nach 7.2 zu zerkleinern.

7.4 Mineralfuttermittel

Mineralstoffe, aufier Mineralstoffverbindungen, die Kristallwasser enthalten, z. B. MgCl, x 6H,0, miissen mit

einer Labormiihle (5.1.2) oder einem Morser zerkleinert werden, bis eine Teilchengrofde von 0,1 mm oder
weniger erreicht worden ist. Mineralstoffverbindungen, die Kristallwasser enthalten, sollten nicht
zerkleinert werden.

8 Durchfiihrung
8.1 Druckaufschluss
8.1.1 Allgemeines

Die Anfangsprobenmasse ist dem Fassungsvermogen des Aufschlussgefifles anzupassen, wobei aus
Sicherheitsgriinden die Herstellervorschriften genau einzuhalten sind.

8.1.2 Beispiel eines Hochdruckaufschlusses

Bei Verwendung eines 100-ml-Fldaschchens werden etwa 0,5 g der vorbereiteten Untersuchungsprobe auf
1 mg genau eingewogen. 3 ml Salpetersdure (4.1) werden hinzugefiigt und das Aufschlussgefafd und die
Druckflaschchen korrekt verschlossen. Zur Vorreaktion wird die Probe ungefihr 30 min stehengelassen und
dann im Druckaufschlussgerat (5.3) innerhalb von 60 min von Raumtemperatur auf 150 °C und dann in
40 min auf mindestens 210 °C erhitzt. Diese Temperatur wird 90 min lang vor dem Abkiihlen beibehalten.
Die Aufschlusslosung wird entsprechend mit Wasser verdiinnt. Mit einer Blindwertlosung ist in gleicher
Weise zu verfahren.
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8.1.3 Beispiel eines Mikrowellenaufschlusses

Bei Verwendung eines 100-ml-Fldschchens werden etwa 0,5 g der vorbereiteten Untersuchungsprobe auf
1 mg genau eingewogen. 3 ml Salpetersdure (4.1) und 0,5 ml Wasserstoffperoxid (4.5) werden hinzugefiigt
und das Aufschlussgefafd und die Druckhalter korrekt verschlossen. Zur Vorreaktion werden die Proben
aufderhalb des Mikrowellenofens (5.3) 30 min lang stehengelassen. Zu Beginn des Aufschlusses wird eine
niedrige Mikrowellenenergie angewendet und die Energie dann langsam bis zur Hochstleistung gesteigert,
um mindestens 210°C zu erreichen. Diese Temperatur wird mindestens 20 min beibehalten und dann
mindestens 20 min bis 25 min lang abgekihlt. Die Aufschlusslésung wird entsprechend mit Wasser
verdiinnt. Mit einer Blindwertlésung ist in gleicher Weise zu verfahren.

8.2 Extrahierbares Blei in Mineralstoffen und Futtermitteln, die Schichtsilikate enthalten
(z. B. kaolinitischer Ton) - Extraktion mit verdiinnter Salpetersaure

Etwa 2 g der vorbereiteten Untersuchungsprobe sind auf 1 mg in ein 250-ml-Becherglas (5.8) einzuwagen.
16 ml verdiinnte Salpetersdure (4.2) sind hinzuzufiigen. Etwa 70 ml Wasser sind hinzuzufiigen.
Das Becherglas ist mit einem Uhrglas abzudecken und der Becherinhalt ist fiir 30 min auf einer
Heizplatte (5.9) zu kochen. Der Becherinhalt ist abkiihlen zu lassen. Die Fliissigkeit ist in einen
100-ml-Messkolben (5.4) iiberzufiihren, wobei das Becherglas und das Uhrglas mehrmals mit Wasser zu
spiilen sind. Der Kolben ist bis zur Marke mit Wasser aufzufiillen. Nach dem Homogenisieren ist die
Fliissigkeit durch einen trockenen Papierfaltenfilter in einen trockenen konischen Kolben zu filtrieren.
Die erste Filtratportion ist zum Sptilen der Glasgerdte zu verwenden und dann zu verwerfen. Wenn die
Bestimmung nicht unmittelbar nach dem Filtrieren erfolgt, muss der konische Kolben mit dem Filtrat mit
einem Stopfen verschlossen werden. Mit einer Blindwertlésung ist in gleicher Weise zu verfahren.

8.3 Kalibrierung
8.3.1 Allgemeines

Die  Konzentration der Elemente in der  Extraktionslosung  wird  gegeniiber den
Element-Kalibrierlosungen (4.7) durch eine externe Kalibrierung oder ein Standard-Additionsverfahren
quantifiziert.

Ublicherweise besteht ein stabiles lineares Verhiltnis um mehrere Zehnerpotenzen zwischen dem vom
Detektor gemessenen Signal und der Konzentration der Elemente in der Analytenlésung.

8.3.2 Externe Kalibrierung

Zur Kalibrierung werden mindestens flinf Kalibrierlosungen empfohlen, wovon eine eine
Blindkalibrierlosung ist. Aufgrund unterschiedlicher Elementkonzentrationen im Futtermittel, ist der
Kalibrierbereich in Anbetracht der entstehenden Zahlrate anzupassen. Wenn die Linearitat der Kalibrierung
erwiesen ist, ist eine weitere Zwei-Punkt-Kalibrierung gestattet, wobei es sich bei einer um eine Blindlésung
handelt.

Wenn ein externes Kalibrierverfahren angewendet wird, muss eine geeignete Matrixangleichung, zumindest
in Bezug auf die Sdurezusammensetzung und Konzentration der Kalibrierlosungen auf die Probenlésungen,
durchgefiihrt werden.

8.3.3 Verfahren der Standardaddition

Die Standardadditionskurve sollte mindestens vier Punkte umfassen, von denen drei dem Standardzusatz
entsprechen. Bei den Elementen, deren Konzentration in der Ndhe der Bestimmungsgrenze liegt, sollte die
Standardadditionskurve mindestens drei Punkte umfassen, von denen zwei Standardzusatze sind. Wenn drei
Standardadditionen verwendet werden, sollte die Konzentration des Standardzusatzes mit der hochsten
Konzentration das 3fache bis 5fache der Konzentration der Probenlésung betragen.
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8.4 Vorbereitung der Messlosungen
8.4.1 Allgemeines

Die Elementkonzentrationen im Futtermittel kénnen in einem weiten Bereich variieren. Daher kénnen
geeignete Schritte der Verdiinnung der Probenlésung aus dem Druckaufschluss (8.1) oder dem
Extraktionsverfahren (8.2) notwendig sein. Die Probenlésungen sollten auf ein Niveau verdiinnt werden,
welches sicherstellt, dass die Salzkonzentration in der Messlosung unter 0,2 % liegt.

Ein interner Standard (4.9) wird zu allen Messlosungen hinzugegeben, sodass die entstehende
Konzentration des internen Standards in allen Losungen iibereinstimmt (z. B. § = 10 pg/1). Alternativ kann
es lohnenswert sein, einen internen Standard wahrend der Messung hinzuzugeben.

ANMERKUNG 1 Messungen mit HR-ICP-MS-Systemen verwenden geringere Konzentrationen des internen Standards
(z.B.B =1 ug/D.

ANMERKUNG 2 Zur Reduzierung von Matrixeffekten kann es sinnvoll sein, Schritte mit starkerer Verdiinnung zu
probieren, wenn eine ausreichende Empfindlichkeit des Systems und eine saubere Laborumgebung sichergestellt sind
(niedrige Blindwerte). Beim Einsatz von HR-ICP-MS-Systemen sind stiarkere Verdiinnungen notwendig, um niedrigere
Salzkonzentrationen zu erreichen (z. B. < 0,05 %).

8.4.2 Quecksilber

Wenn eine Bestimmung von Quecksilber notwendig ist, dann ist eine zusatzliche Aktivitdt notwendig, um
sowohl die Adsorption von Quecksilber an den Oberflichen als auch Memory-Effekte zu verhindern.
Ein effektives Verfahren ist die Erh6hung der Konzentration von Salzsdure HCl auf 0,5 % oder 1 % in allen
Messlosungen durch Versetzung mit einem geeigneten Volumen an Salzsaure HCI (4.4).

Eine weitere mogliche Aktivitdt zur Verhinderung von Adsorption ist die Zugabe von Gold (4.11) zu allen
Messlosungen. Jede Losung sollte mindestens eine Goldkonzentration von ¢ = 0,2 mg Au/I enthalten.

8.5 Bestimmung
8.5.1 ICP-MS-Optimierung

Das ICP-MS-System wird in Ubereinstimmung mit den Anweisungen im Handbuch des Lieferanten optimiert
und gepriift. Dabei sollte darauf geachtet werden, dass die Empfindlichkeit des Systems und die
Signalstabilitat ausreichend sind. Bei Quadrupol-Massenspektrometern sollte die Bildungsrate von sowohl
Oxid-Ionen als auch doppelt geladenen lonen unter 3 % gebracht und so konstant wie mdglich gehalten
werden. Bei ICP-MS-Systemen mit hochauflésenden Sektorfeldsystemen muss eine ausreichende Auflosung
sichergestellt werden.

Um Memory-Effekte zu vermeiden, muss der Zerstiuber griindlich mit einer Spiillésung (4.3) gespiilt
werden.

Es wird empfohlen, nach der Analyse einer Probenldsung durch Kontrollmessungen an einer
Blindwertldésung zu priifen, ob die ausgewahlte Spiilzeit geeignet ist.

8.5.2 Interferenzen
Interferenzen im ICP-MS werden hervorgerufen, wenn lonen, die aus dem Plasma, der Probe oder einer
Kombination der beiden erzeugt wurden, ein Masse-Ladungs-Verhaltnis aufweisen, welches dem Verhéltnis

des Analytenions entspricht. Eine kurze Beschreibung der Interferenzen und eine Reihe an Verfahren zur
Reduzierung dieser Interferenzen sind im Anhang B enthalten.
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8.5.3 Analytenisotope

Tabelle 1 zeigt die empfohlenen Analytenisotope, ausgewdahlte isobare Interferenzen sowie Interferenzen
von Molekiilionen und empfohlene Verfahren.

Tabelle 1 — Empfohlene Analytenisotope, ausgewdhlte isobare Interferenzen sowie Interferenzen
von Molekiilionen und empfohlene Verfahren

Empfohlenes Verfahren zur
Element Isotop Interferenz durch I
Beseitigung der Interferenzen a)
A 75As 40Ar35Cl+, 40Ca3sCl+, 36Ar39K+, 59Co160+ Math. Corr. (35C1/37Cl), KED, RM
S
(°1AsO) | 91Zr+ RM (75As160+), Math. Corr. (°°Zr)
cd 1110 95M0160+, 94Mo1601H*, 94Zr160Q1H+ KED, RM
Cd 112Cd 112Sp+, 96Ru 160+ Math. Corr. (118Sn), KED, RM
Cd 114Cd 114Sn+, 98M 0160+, 98Ru160+ Math. Corr. (118Sn), KED, RM
43Ca160+, 42Cal6Q1H*, 24Mg35Cl*, 36Ar23Na+,
Co 59Co S0ptB 11 8 Math. Corr. (#3Ca), KED, RM
40Ar23Nav, 31P160160+, 26Mg37Cl+, 47Til60¢,
Cu 63Cu 40Ca23Na+ KED
Cu 65Cu 130Baz+, 49Tj160+, 40Ar25Mg* KED
Fe S6Fe 40Ar16Q+, 40CaleQ+ KED, RM
Hg 201Hg 184160 1H+, 185Re160+
Mn 55Mn 40Ar14N1H+, 40Ar1SN+ KED
M 95Mo 40 Ar39K160+ KED
0
98Mo 98Ru+, 41K41K160Q+ Math. Corr. (191Ru), KED
206pPh
Pb 207pb Messupg aller d.rei .Isotope" und
Summierung der Signalintensitdten
208Ph
78Se 78Kr+, 38Ar40Ar+, 38Ar40Ca+, 156Gd2+ Math. Corr. (83Kr), KED, RM
Se 80Se 80K+, 40Ar40Ar+, 40Ar40Ca+ Math. Corr. (83Kr), KED, RM
82Se 82Kr+, 12C35CI35Cl+ Math. Corr. (83Kr, 35Cl), KED, RM
Tl 205T1]
U 238(J
66710 50Tj16Q+, 32534G+ 34516()16Q+, 325160180+ KED
Zn
34G34G+ 34G16018Q+ 325180180+, 40Ar14N14N+,
%%Zn 36 A132G+ KED
a  KED - Kinetische Energiediskriminierung (en: KED - Kinetic Energy Discrimination);
RM - Reaktionsmodus (en: RM - Reaction Mode).

Tabelle 2 zeigt empfohlene Analytenisotope und Auflésungsgrade fiir hochauflésende ICP-MS.
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Tabelle 2 — Empfohlene Analytenisotope und Auflésungsgrade fiir HR-ICP-MS

Analyt Isotop Masse Auflésung Interferenz durch
[u]
As 75As 749211 hoch
Cd 11Cd 110,903 3 gering 95Mo160+, 94Mo1601H+
Co 59Co 58,933 2 mittel
Cu 63Cu 62,9291 mittel
Fe 56Fe 55,934 4 mittel
Mn 55Mn 54,9380 mittel
Mo 98Mo 97,904 9 gering
206Ph 2059739
Pb 207Ph 206,975 3 gering
208Ph 207,976 1
Se 77Se 76,9211 hoch
Zn 667n 65,9260 mittel

8.5.4 Arbeitsbereich

Tabelle 3 zeigt die gepriiften Arbeitsbereiche. Die Arbeitsbereiche diirfen ausgeweitet werden, falls weitere
interne Validierungen vorgenommen wurden.

Tabelle 3 — Gepriifte Arbeitsbereiche

Full document details: E DIN EN 17053:2016-11

Gepriifter Arbeitsbereich
Element Niedrigste Konzentration Hochste Konzentration
[mg/kg] [mg/kg]

As 0,08 20

Cd 0,03 12

Co 0,30 62

Cu 2,50 1,390

Fe 36 540

Hg 0,04 11

Mn 12 4,600

Mo 0,30 8

Pb 0,12 15

Se 0,40 13

Tl 0,01 10

U 0,08 145

Zn 55 6,300
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8.6 Qualititssicherung

Blind- und Kontrollproben werden in regelmafdigen Intervallen gemessen, um die Extraktion und
Kalibrierung zu verifizieren. Zertifiziertes Referenzmaterial, Material aus fritheren Eignungspriifungen oder
gut charakterisierte interne Referenzmaterialien konnen als Kontrollproben verwendet werden. Mindestens
eine geeignete Kontrollprobe (Probenmatrix sollte der zu analysierenden Probe so dhnlich wie moglich sein)
und eine Blindprobe miissen fiir jede Probenreihe die gesamte Analyse durchlaufen. Die Konzentration des
Analyten in der Kontrollprobe muss ausreichend von der Bestimmungsgrenze abweichen.

Die Genauigkeit wird durch zertifiziertes Referenzmaterial bestatigt. Der analytische Wert sollte innerhalb
zweier Standardabweichungen der Vergleichprazision liegen.

Die Vergleichprazision wird durch Qualitdtsregelkarten des Mittelwertes bestimmt. Die Ergebnisse sollten
innerhalb zweier Standardabweichungen der Wiederholprazision liegen.

9 Berechnung

Die Massenanteile der analysierten Elemente in der urspriinglichen Probe werden aus der Kalibrierfunktion
mittels Probenmasse, Endvolumen und Verdiinnungsfaktor berechnet.

Kalibrierfunktion
BSt=b XISt+a (1)
Gleichung

VXF (2)

w = [(Isq — Ip) X b + a] X

Dabei ist
Bs: die Konzentration des Standards, in mg/I;
b  der Anstieg der linearen Kalibrierfunktion;
ISt die (Signalintensitat des Standards) / (Signalintensitat des internen Standards);
a dery-Achsenabschnitt fiir lineare Kalibrierfunktionen;
ANMERKUNG 1 Wenn Blindwertlésungen fiir die Kalibrierung verwendet werden a = 0.
w der Massenanteil, in mg/kg;
[Sa die (Signalintensitat der Probe) / (Signalintensitét des internen Standards);
ISL die (Signalintensitat der Blindwertlésung) / (Signalintensitit des internen Standards);

ANMERKUNG 2 Die Blindwertlosung sollte liberwacht und die Griinde fiir bestehende hohe Blindwerte sollten
festgestellt und beseitigt werden. Lasst sich eine Blindwertlosung nicht vermeiden, dann kann diese von der Probe
subtrahiert werden.

V  das Volumen der Aufschlusslésung, in ml;
F  der Verdiinnungsfaktor;
m die Probenmasse, in g.
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10 Prazision
10.1 Allgemeines

Einzelheiten eines Ringversuches zur Prazision des Verfahrens sind in Anhang A zusammengefasst. Die aus
diesen Ringversuchen abgeleiteten Werte diirfen nicht auf andere als die in Anhang A angegebenen Konzen-
trationsbereiche und Matrices verwendet werden.

10.2 Wiederholprazision

Die absolute Differenz zwischen zwei einzelnen, voneinander unabhangigen Untersuchungsergebnissen, die
unter Anwendung desselben Verfahrens an identischem Untersuchungsmaterial im selben Laboratorium
durch denselben Bearbeiter mit derselben Gerdteausriistung in kurzen Zeitabstidnden gewonnen wurde,
wird in nicht mehr als 5 % der Falle die Grenzwerte der Wiederholprazision r in Anhang A iiberschreiten.

10.3 Vergleichprizision

Die absolute Differenz zwischen zwei Einzelergebnissen, die unter Anwendung desselben Verfahrens an
identischem Untersuchungsmaterial in verschiedenen Laboratorien durch verschiedene Bearbeiter mit
verschiedenen Gerdteausriistungen gewonnen wurde, wird in nicht mehr als 5 % der Fille die Grenzwerte

fiir die Vergleichprazision R in Anhang A tiberschreiten.

Tabelle 4 — Prizisionsdaten

Mittelwert X R r

[mg/kg] [%] [%]
As
Alleinfuttermittel, Legehennen 0,120 24,75 6,68
Ergdnzungsfuttermittel, Milchkiihe 12,9 8,46 3,60
Alleinfuttermittel, Schweine 0,163 13,42 10,15
Erganzungsfuttermittel, Pferde 0,163 11,22 5,56
Mineralfutter, Rindvieh 1,334 11,76 3,23
Erganzungsfuttermittel, Spanferkel 0,076 27,24 6,61
Rohmaterial (Phosphat) 20,254 14,53 2,91
Einzelfuttermittel (Weizen) 6,47 6,85 2,58
Ccd
Alleinfuttermittel, Legehennen 0,076 10,31 453
Ergdnzungsfuttermittel, Milchkiihe 5,75 7,65 2,74
Alleinfuttermittel, Schweine 0,101 6,68 3,73
Erganzungsfuttermittel, Pferde 0,070 9,47 4,09
Mineralfutter, Rindvieh 0,107 18,91 6,04
Erganzungsfuttermittel, Spanferkel 0,033 14,71 6,28
Rohmaterial (Phosphat) 12,1 6,94 3,24
Einzelfuttermittel (Weizen) 3,66 8,15 1,86
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Tabelle 4 (fortgesetzt)
Mittelwert X R r

[mg/kg] [%] [%]
Co
Alleinfuttermittel, Legehennen 0,316 12,07 4,65
Ergdnzungsfuttermittel, Milchkiihe 3,98 8,23 4,29
Alleinfuttermittel, Schweine 0,540 10,30 8,22
Ergdnzungsfuttermittel, Pferde 0,310 9,09 4,73
Mineralfutter, Rindvieh 61,8 6,45 2,32
Erganzungsfuttermittel, Spanferkel 0,371 6,12 511
Rohmaterial (Phosphat) 0,693 23,35 4,74
Einzelfuttermittel (Weizen) 6,88 6,91 2,78
Cu
Alleinfuttermittel, Legehennen 20,9 9,77 5,77
Ergdnzungsfuttermittel, Milchkiihe 29,7 9,05 6,36
Alleinfuttermittel, Schweine 26,8 7,44 6,66
Erganzungsfuttermittel, Pferde 16,6 7,59 3,25
Mineralfutter, Rindvieh 1,389 5,97 2,87
Erganzungsfuttermittel, Spanferkel 155 5,69 3,70
Rohmaterial (Phosphat) 34,1 11,48 1,79
Einzelfuttermittel (Weizen) 2,50 8,61 2,97
Fe
Alleinfuttermittel, Legehennen 448 6,99 4,05
Erganzungsfuttermittel, Milchkiihe 547 10,29 3,01
Alleinfuttermittel, Schweine 549 13,70 3,76
Erganzungsfuttermittel, Pferde 296 8,92 4,35
Mineralfutter, Rindvieh 3,114 12,40 4,11
Ergdnzungsfuttermittel, Spanferkel 420 5,71 3,51
Rohmaterial (Phosphat) 1,499 10,32 3,02
Einzelfuttermittel (Weizen) 36,1 10,80 3,86
Hg
Alleinfuttermittel, Legehennen 0,015 76,66 21,10
Erganzungsfuttermittel, Milchkiihe 3,07 11,97 5,00
Alleinfuttermittel, Schweine 0,020 111,63 16,73
Ergdnzungsfuttermittel, Pferde 0,011 104,89 39,86
Mineralfutter, Rindvieh 11,0 14,31 453
Ergdnzungsfuttermittel, Spanferkel 0,020 95,01 22,77

Documents
14 Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN 17053:2016-11


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-17053-2016-11
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-17053-2016-11

- Entwurf - E DIN EN 17053:2016-11
prEN 17053:2016 (D)

Tabelle 4 (fortgesetzt)
Mittelwert X R r

[mg/kg] [%] [%]
Rohmaterial (Phosphat) 0,045 40,37 14,98
Einzelfuttermittel (Weizen) 1,01 13,17 6,30
Mn
Alleinfuttermittel, Legehennen 163 7,07 4,62
Erganzungsfuttermittel, Milchkiihe 203 4,92 3,65
Alleinfuttermittel, Schweine 138 10,80 6,39
Erganzungsfuttermittel, Pferde 80,8 6,67 5,73
Mineralfutter, Rindvieh 4,603 5,25 4,74
Ergdnzungsfuttermittel, Spanferkel 91,0 7,97 572
Rohmaterial (Phosphat) 13,6 12,14 6,37
Einzelfuttermittel (Weizen) 12,1 7,37 3,07
Mo
Alleinfuttermittel, Legehennen 0,942 10,32 4,11
Ergdnzungsfuttermittel, Milchkiihe 7,49 11,28 4,02
Alleinfuttermittel, Schweine 0,919 12,23 3,73
Erganzungsfuttermittel, Pferde 0,863 8,62 7,11
Mineralfutter, Rindvieh 0,556 10,99 4,69
Ergdnzungsfuttermittel, Spanferkel 0,754 6,02 2,87
Rohmaterial (Phosphat) 2,21 10,91 3,72
Einzelfuttermittel (Weizen) 0,328 7,49 3,36
Pb
Alleinfuttermittel, Legehennen 0,348 16,27 7,12
Ergdnzungsfuttermittel, Milchkiihe 15,1 7,90 2,55
Alleinfuttermittel, Schweine 0,337 10,81 7,25
Erganzungsfuttermittel, Pferde 0,208 16,81 9,41
Mineralfutter, Rindvieh 1,25 14,92 4,60
Erganzungsfuttermittel, Spanferkel 0,123 26,46 9,97
Rohmaterial (Phosphat) 3,48 24,89 3,04
Einzelfuttermittel (Weizen) 6,98 8,71 2,13
Se
Alleinfuttermittel, Legehennen 0,398 24,35 4,39
Erganzungsfuttermittel, Milchkiihe 13,3 7,78 3,72
Alleinfuttermittel, Schweine 0,558 15,06 6,58
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Tabelle 4 (fortgesetzt)
Mittelwert X R r

[mg/kg] [%] [%]
Ergdnzungsfuttermittel, Pferde 0,396 18,00 7,19
Mineralfutter, Rindvieh 10,3 14,02 6,97
Erganzungsfuttermittel, Spanferkel 0,572 14,93 6,69
Rohmaterial (Phosphat) 3,74 84,99 2,56
Einzelfuttermittel (Weizen) 7,22 9,32 2,52
Tl
Alleinfuttermittel, Legehennen 0,043 17,87 3,77
Erganzungsfuttermittel, Milchkiihe 2,66 10,87 3,47
Alleinfuttermittel, Schweine 0,022 37,66 5,35
Erganzungsfuttermittel, Pferde 0,011 23,01 6,77
Mineralfutter, Rindvieh 9,65 11,25 1,81
Erganzungsfuttermittel, Spanferkel 0,008 87,61 22,53
Rohmaterial (Phosphat) 0,091 24,53 4,62
Einzelfuttermittel (Weizen) 1,29 8,93 2,17
U
Alleinfuttermittel, Legehennen 0,078 44,03 5,10
Erganzungsfuttermittel, Milchkiihe 3,59 11,79 2,34
Alleinfuttermittel, Schweine 0,979 8,43 3,93
Erganzungsfuttermittel, Pferde 0,628 12,23 2,61
Mineralfutter, Rindvieh 10,8 10,55 3,25
Ergdnzungsfuttermittel, Spanferkel 0,099 10,51 5,65
Rohmaterial (Phosphat) 145 5,87 2,19
Einzelfuttermittel (Weizen) 1,16 14,72 2,51
Zn
Alleinfuttermittel, Legehennen 109 9,13 5,20
Ergdnzungsfuttermittel, Milchkiihe 243 5,18 2,37
Alleinfuttermittel, Schweine 178 9,01 5,42
Ergdnzungsfuttermittel, Pferde 119 11,28 5,47
Mineralfutter, Rindvieh 6,286 5,95 2,29
Ergdnzungsfuttermittel, Spanferkel 154 6,19 4,17
Rohmaterial (Phosphat) 231 10,25 2,65
Einzelfuttermittel (Weizen) 55,0 10,00 3,98
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11 Untersuchungsbericht
Der Untersuchungsbericht muss mindestens Folgendes enthalten:
a) alle fiir eine vollstdndige Identifizierung der Probe notwendigen Angaben;

b) das eingesetzte Priifverfahren und die zu bestimmenden Elemente mit Verweisung auf dieses
Dokument;

c) die Priifergebnisse zusammen mit den Einheiten, in denen sie angegeben sind;

d) das Datum und das Verfahren der Probenahme (falls bekannt);

e) Datum, an welchem die Untersuchung beendet wurde;

f) alle Einzelheiten des Verfahrensablaufs, die nicht in diesem Dokument festgelegt sind oder als optional

zu betrachten sind, zusammen mit sdmtlichen Vorkommnissen, die die Untersuchungs-ergebnisse
beeinflusst haben kénnen.
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Anhang A
(informativ)

Statistische Ergebnisse der Ringversuche (aufgefiihrt nach Element)

Tabelle A.1 — Arsen

Arsen Legehennen, Milchkiihe, Schweine, Pferde, Mineral- Spanferkel, Phosphat, Weizen,
Allein- Erganzungs- Alleinfutter- Erganzungs- futter, Erganzungs- Rohmaterial | Einzelfutter-

futtermittel futtermittel mittel futtermittel Rindvieh futtermittel mittel
Statistisches [SO 5725-5 (Alg. A+S)
Verfahren
Anzahl der
teilnehmenden 14 14 14 14 14 14 14 14
Laboratorien
Mittelwert X

0,120 12,9 0,163 0,163 1,334 0,076 20,254 6,47
(mg/kg DM)
Vergleichstandard-
abweichung 0,030 1,09 0,022 0,018 0,157 0,021 2,943 0,443
(mg/kg DM)
Wiederholstandard-
abweichung 0,008 0,463 0,017 0,009 0,043 0,005 0,59 0,167
(mg/kg DM)
Relative
Vergleichstandard- 24,75 % 8,46 % 13,42 % 11,22 % 11,76 % 27,24 % 14,53 % 6,85 %
abweichung sp
Relative
Wiederholstandard- 6,68 % 3,60 % 10,15 % 5,56 % 3,23 % 6,61 % 2,91 % 2,58 %
abweichung s,
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Arsen Legehennen, Milchkiihe, Schweine, Pferde, Mineral- Spanferkel, Phosphat, Weizen,
Allein- Erginzungs- Alleinfutter- Erginzungs- futter, Erginzungs- Rohmaterial | Einzelfutter-
futtermittel futtermittel mittel futtermittel Rindvieh futtermittel mittel
Grenzwert der
Vergleich-prazision R 0,083 3,05 0,061 0,051 0,439 0,058 8,242 1,241
(mg/kg DsM)
Grenzwert der
Wiederhol-prazision r 0,022 1,30 0,046 0,025 0,121 0,014 1,651 0,468
(mg/kg DM)
HorRat Index
1,1 0,8 0,6 0,5 0,8 1,2 1,4 0,6
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