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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN ISO 17294-2:2014) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 147 ,Water quality” in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 230 ,Wasseranalytik* erarbeitet, dessen Sekretariat
vom DIN (Deutschland) gehalten wird.

Das zustandige deutsche Gremium ist der Arbeitskreis NA 119-01-03-01-11 AK ,Atomspektrometrische
Verfahren und Mineralisierung“ des Arbeitsausschusses NA 119-01-03 AA ,Wasseruntersuchung“ im DIN-
Normenausschuss Wasserwesen (NAW).

Das Ausgabedatum des Europaischen Norm-Entwurfs stand zum Zeitpunkt der Veroffentlichung dieses DIN-
EN-ISO-Entwurfs noch nicht fest; der prEN ISO wird jedoch vom CMC unter der angegebenen prEN-Nummer
demnéchst zur CEN-Umfrage verteilt. Um der deutschen Offentlichkeit eine mdglichst lange Einspruchsfrist
einzuraumen, wurde dieser Norm-Entwurf bereits vorab veréffentlicht.

In der Reihe ISO 17294 existieren folgenden Teile, unter dem Haupttitel Water quality — Application of
inductively coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS):

— Part 1: General guidelines

— Part 2: Determination of selected elements including uranium isotopes
Bezeichnung des Verfahrens:

Bestimmung von ausgewahlten Elementen einschlieRlich Uran-Isotope (E 29):

Verfahren DIN EN ISO 17294-2 — E 29

Fir die in diesem Dokument zitierten Internationalen Normen wird im Folgenden auf die entsprechenden
Deutschen Normen hingewiesen:

ISO 3696 siehe DIN ISO 3696
ISO 5667-1 siehe DIN EN ISO 5667-1
ISO 5667-3 siehe DIN EN ISO 5667-3
ISO 8466-1 siehe DIN 38402-51

ISO 15587-1 siehe DIN EN ISO 15587-1
ISO 15587-2 siehe DIN EN ISO 15587-2
ISO 17294-1 siehe DIN EN ISO 17294-1
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Es ist erforderlich, bei den Untersuchungen nach dieser Norm Fachleute oder Facheinrichtungen
einzuschalten und bestehende Sicherheitsvorschriften zu beachten.

Bei Anwendung der Norm ist im Einzelfall je nach Aufgabenstellung zu prifen, ob und inwieweit die
Festlegung von zusatzlichen Randbedingungen erforderlich ist.

Die vorliegende Norm enthdlt das vom DIN-Normenausschuss Wasserwesen (NAW) und von der
Wasserchemischen Gesellschaft — eine Fachgruppe in der Gesellschaft Deutscher Chemiker — gemeinsam
erarbeitete Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung:
Bestimmung von ausgewahlten Elementen einschlieRlich Uran-Isotope (E 29).

Die als DIN-Normen verdoffentlichten Deutschen Einheitsverfahren sind bei der Beuth Verlag GmbH einzeln
oder zusammengefasst erhaltlich. Auflerdem werden die genormten Deutschen Einheitsverfahren in der
Loseblattsammlung .Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und
Schlammuntersuchung“ gemeinsam von der Beuth Verlag GmbH und der Wiley-VCH Verlag GmbH & Co.
KGaA publiziert.

Normen oder Norm-Entwirfe mit dem Gruppentitel ,Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und
Schlammuntersuchung® sind in folgende Gebiete (Haupttitel) aufgeteilt:

Allgemeine Angaben (Gruppe A)

Sensorische Verfahren (Gruppe B)

Physikalische und physikalisch-chemische Kenngrofien (Gruppe C)

Anionen (Gruppe D)

Kationen (Gruppe E)

Gemeinsam erfassbare Stoffgruppen (Gruppe F)

Gasférmige Bestandteile (Gruppe G)

Summarische Wirkungs- und Stoffkenngréfen (Gruppe H)

Mikrobiologische Verfahren (Gruppe K)

Testverfahren mit Wasserorganismen (Gruppe L)

Biologisch-dkologische Gewasseruntersuchung (Gruppe M)

Einzelkomponenten (Gruppe P)

Schlamm und Sedimente (Gruppe S)

Suborganismische Testverfahren (Gruppe T)

Uber die bisher erschienenen Teile dieser Normen gibt die Geschéaftsstelle des Normenausschusses
Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V., Telefon 030 2601-2448, oder die Beuth
Verlag GmbH, 10772 Berlin (Hausanschrift: Am DIN-Platz, Burggrafenstr. 6, 10787 Berlin), Auskunft.

Diesem Verfahren wird bei der Einsortierung in die ,Deutschen Einheitsverfahren* die DEV-Nummer E 29
zugeordnet.
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Anderungen
Gegeniiber DIN EN ISO 17294-2: 2005-02 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) der Titel wurde geandert;

b) der Anwendungsbereich wurde erweitert und umfasst auch die Bestimmung der Massenkonzentration
von Uran-Isotopen;

c) die Verfahrenskenndaten der neu in den Anwendungsbereich aufgenommenen Uran-Isotope wurden
durch einen in 2013 in Frankreich durchgeflihrten Ringversuch ermittelt;

d) die Norm wurde redaktionell Giberarbeitet.

Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN 38402-51, Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser und Schlammuntersuchung — Allgemeine
Angaben (Gruppe A) — Kalibrierung von Analysenverfahren, Auswertung von Analysenergebnissen und
lineare Kalibrierfunktionen flir die Bestimmung von Verfahrenskenngréf3en (A 51)

DIN EN ISO 5667-1, Wasserbeschaffenheit — Probenahme — Teil 1: Anleitung zur Erstellung von Probe-
nahmeprogrammen und Probenahmetechniken

DIN EN ISO 5667-3, Wasserbeschaffenheit — Probenahme — Teil 3: Anleitung zur Konservierung und Hand-
habung von Wasserproben

DIN EN ISO 15587-1, Wasserbeschaffenheit— Aufschluss fiir die Bestimmung ausgewéhlter Elemente in
Wasser — Teil 1: Kbnigswasser-Aufschluss

DIN EN ISO 15587-2, Wasserbeschaffenheit — Aufschluss fiir die Bestimmung ausgewéhlter Elemente in
Wasser — Teil 2: Salpetersdure-Aufschluss

DIN EN ISO 17294-1, Wasserbeschaffenheit —  Anwendung der induktiv  gekoppelten  Plasma-
Massenspektrometrie (ICP-MS) — Teil 1: Allgemeine Anleitung

DIN I1SO 3696, Wasser fiir analytische Zwecke — Anforderungen und Priifungen
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Vorwort

Dieses Dokument (prEN ISO 17294-2:2014) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 147 ,Water quality” in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 230 ,Wasseranalytik* erarbeitet, dessen Sekretariat
vom DIN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur parallelen Umfrage vorgelegt.
Dieses Dokument wird EN ISO 17294-2:2004 ersetzen.
Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO/DIS 17294-2:2014 wurde vom CEN als prEN ISO 17294-2:2014 ohne irgendeine
Abanderung genehmigt.
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Einleitung

Bei der Anwendung dieses Teils von ISO 17294 ist es unter Berlcksichtigung des untersuchten
Arbeitsbereichs in jedem Fall notwendig, zu prifen, ob und in welchem Umfang zusatzliche Mallnahmen
eingehalten werden sollten.
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WARNUNG — Anwender dieses Dokuments sollten mit der liblichen Laborpraxis vertraut sein. Dieses
Dokument gibt nicht vor, alle unter Umstinden mit der Anwendung des Verfahrens verbundenen
Sicherheitsaspekte anzusprechen. Es liegt in der Verantwortung des Arbeitgebers, angemessene
Sicherheits- und SchutzmaBnahmen zu treffen und sicherzustellen, dass diese mit nationalen
Festlegungen iibereinstimmen.

WICHTIG — Es ist erforderlich, bei den Untersuchungen nach diesem Dokument Fachleute oder
Facheinrichtungen einzuschalten.

1 Anwendungsbereich

Dieser Teil von I1SO 17294 legt ein Verfahren zur Bestimmung der Elemente Aluminium, Antimon, Arsen,
Barium, Beryllium, Bismut, Bor, Cadmium, Casium, Calcium, Cer, Chrom, Cobalt, Kupfer, Dysprosium,
Erbium, Europium, Gadolinium, Gallium, Germanium, Gold, Hafnium, Holmium, Indium, Iridium, Lanthan, Blei,
Lithium, Lutetium, Magnesium, Mangan, Molybdan, Neodym, Nickel, Palladium, Phosphor, Platin, Kalium,
Praseodym, Rubidium, Rhenium, Rhodium, Ruthenium, Samarium, Scandium, Selen, Silber, Natrium,
Strontium, Terbium, Tellur, Thorium, Thallium, Thulium, Zinn, Wolfram, Uran und seinen Isotopen, Vanadium,
Yttrium, Ytterbium und Zink in Wasser [z. B. Trinkwasser, Oberflachenwasser, Grundwasser, Abwasser und
Eluate (9.2)] fest.

Unter Berucksichtigung der spezifischen und zuséatzlich auftretenden Stérungen kénnen diese Elemente auch
in Aufschliissen von Wassern, Schlammen und Sedimenten (z. B. Aufschlissen nach ISO 15587-1 oder
ISO 15587-2) bestimmt werden.

Der Arbeitsbereich hangt von der Matrix und den zu erwartenden Stérungen ab. In Trinkwasser und relativ
unbelastetem Wasser betragt die untere Grenze des Anwendungsbereichs fir die meisten Elemente
zwischen 0,1 pg/l und 1,0 ug/l (siehe Tabelle 1). Der Arbeitsbereich umfasst tUblicherweise Konzentrationen
zwischen mehreren pg/l und mg/l abhangig vom Element und den festgelegten Anforderungen.

Die Nachweisgrenzen der meisten Elemente werden durch erhdéhte Blindwerte beeintrachtigt, und diese
hangen Uberwiegend von den verfligbaren Einrichtungen zur Reinhaltung der Laborluft, der Reinheit der
Reagenzien und der Sauberkeit der Glasgefalie ab.

Die untere Grenze des Anwendungsbereichs wird hdher ausfallen, wenn damit zu rechnen ist, dass bei der
Bestimmung Stérungen auftreten (siehe Abschnitt 5), oder im Falle des Auftretens von Verschleppungs-
effekten (siehe 8.2 von ISO 17294-1).
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Tabelle 1 — Untere Grenzen des Anwendungsbereichs fiir unbelastetes Wasser

Element| Haufig | Grenze des ||Element| Haufig | Grenze des ||Element| Haufig | Grenze des
verwen-| Anwendungs- verwen-| Anwendungs- verwen-| Anwendungs-
detes bereichs? detes bereichs? detes bereichs?
Isotop Isotop Isotop
g/l Mg/l Mg/l
107Ag 1 Ho 165H0 0,1 7Se 10
A 109Ag 1 In 115)n 0,1 Se 783e 10
Al 27Al 5 Ir 193y 0,1 825e 10
As "SAs 1 K 39K 50 Sm | 147Sm 0,1
Au 197Au 0,5 La | '¥La 0,1 1183n 1
108 10 . 6L 10 Sn 120gn 1
8 B 10 H TLi 1 865y 0,5
137Ba 3 Lu 175y 0,1 o 88gr 0,3
B 1384 0,5 24Mg 1 Tb 159Tp 0,1
Be 9Be 0,5 Mg 25Mg 10 Te 126Te 2
Bi 209B; 0,5 Mn 55Mn 3 Th 232Th 0,1
43Ca 100 %Mo 0,5 203T] 0,2
Ca 44Ca 50 Mo 98Mo 0,3 T 205T] 0,1
40Ca 10 Na 23Na 10 Tm | 169Tm 0,1
11cd 0,1 Nd 146Nd 0,1 u 238y 0,1
“ 14Cd 0,5 i 58N 1 Y 51y 1
Ce 140Ce 0,1 60N 3 182y 0,3
Co 59Co 0,2 P 31p 5,0 W 184y 0,3
or 52Cr 1 206ppb 0,2 Y 89y 0,1
53Cr 5 Pb 207ppb 0,2 b 172yp 0,2
Cs 133Cs 0,1 208ppb 0,1 174Yb 0,2
Cu 63Cu 1 Pd | 198pd 0,5 64Zn 1
65Cu 2 Pr | "pr 0,1 Zn 66Zn 2
Dy 163Dy 0,1 Pt 195pt 0,5 687n 3
Er 166gr 0,1 Rb 85Rb 0,1 Zr 90zr 0,2
151Ey 0,1 185Re 0,1 a In Abhangigkeit von der
Eu 153 01 Re 187Re 01 G‘eréFeausstattung kénn.en deutlich
) ) niedrigere Grenzen erreicht werden.
G 69Ga 0,3 Rh 103RK 0,1 b Um Fehler durch die unterschiedlichen
" [ea| oa
Ny 157G 01 Ru 102Ry 01 ij:r:ZfWPb und 208pb addiert
158Gd 0,1 1218p 0,2
Ge 74Ge 0,3 Sb 123gp 0,2
Hf 178Hf 0,1 Sc 45sc 5
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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
(einschlieBlich aller Anderungen).

ISO 3696:1987, Water for analytical laboratory use — Specification and test methods

ISO 5667-1, Water quality — Sampling — Part 1: Guidance on the design of sampling programmes and
sampling techniques

ISO 5667-3, Water quality — Sampling — Part 3: Preservation and handling of water samples

ISO 8466-1, Water quality — Calibration and evaluation of analytical methods and estimation of performance
characteristics — Part 1: Statistical evaluation of the linear calibration function

ISO 15587-1, Water quality — Digestion for the determination of selected elements in water — Part 1: Aqua
regia digestion

ISO 15587-2, Water quality — Digestion for the determination of selected elements in water — Part 2: Nitric
acid digestion

ISO 17294-1, Water quality — Application of inductively coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS) —
Part 1: General guideline

3 Begriffe

Fir die Anwendung dieses Dokuments gelten die Begriffe nach 1ISO 17294-1 und der folgende Begriff.

3.1

untere Grenze des Anwendungsbereichs

geringste Konzentration des Analyten, die mit einer definierten Richtigkeit und Prazision bestimmt werden
kann

4 Grundlage des Verfahrens

Die Multielement-Bestimmung von ausgewahlten Elementen, einschliellich der Uran-lsotope, mit der
Massenspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-MS) besteht aus folgenden Schritten:

— Einbringen der Messlésung in ein Hochfrequenzplasma (z. B. durch pneumatische Zerstaubung), wobei
die Energielibertragung vom Plasma auf die Analyten Desolvatisierung, Atomisierung und lonisierung der
Elemente bewirkt;

— als zusatzliche Option das Kollisions- und Reaktionszellen-Verfahren zur Atomisierung und lonisierung
angewendet werden, um verschiedenen Stérungen zu vermeiden (siehe 5.1);

— Extraktion der lonen aus dem Hochfrequenzplasma durch ein differentielles Vakuumsystem mit
integrierter lonenoptik und massenspekirometrische Trennung (z. B. in einem Quadrupol-Massen-
spektrometer) der lonen auf der Basis ihrer Verhaltnisse von Masse zu Ladung;

— Uberfiihrung der lonen iiber eine Massentrennungs-Einheit (z. B. einem Quadrupol) und deren Nachweis,
Ublicherweise mit einem kontinuierlichen Dynoden-Elektronen-Vervielfacher und Verarbeitung der
Informationen Uber die lonenbildung mit einem Datensystem;

— quantitative Bestimmung nach Kalibrierung mit geeigneten Bezugsldsungen.

Die Beziehung zwischen Signalintensitdt und Massenkonzentration ist Ublicherweise Uber mindestens finf
Zehnerpotenzen linear.

Das Verfahren zur Bestimmung der Uran-Isotope ist im Anhang A beschrieben. Mit Geraten, die mit einem
magnetischen Sensorfeld ausgestattet sind, kbnnen héhere Massenauflésungsspektren erzielt werden. Dies
kann dazu beitragen, insbesondere Einzelproben von stérenden Spezies abzutrennen.
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