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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN ISO 17294-2:2022) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 147 ,Water quality” in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 230 ,,Wasseranalytik“ erarbeitet, dessen Sekretariat
von DIN (Deutschland) gehalten wird.

Das zustandige deutsche Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 119-01-03 AA ,Wasseruntersu-
chung” im DIN-Normenausschuss Wasserwesen (NAW).

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

Bezeichnung des Verfahrens:

Bestimmung von ausgewdhlten Elementen einschliefdlich Uran-Isotope (E 29):
Verfahren DIN EN ISO 17294-2-E 29

Fiir die Anwendung in Deutschland wird folgender Hinweis gegeben:

Fehlerhafte Angaben in der englischen Referenzfassung wurden im vorliegenden Dokument durch nationale
Fufdnoten korrigiert.

Die Anwendbarkeit des Verfahrens auf andere Elemente, die nicht im Anwendungsbereich genannt sind, ist
nicht ausgeschlossen, sie muss jedoch im Einzelfall gepriift und validiert werden.

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

ISO 3696 siehe DIN ISO 3696

ISO 5667-1 siehe DIN EN ISO 5667-1

[SO 5667-3 siehe DIN EN ISO 5667-3

IS0 7027-1 siehe DIN EN ISO 7027-1

[SO 15587-1 siehe DIN EN ISO 15587-1

[SO 15587-2 siehe DIN EN ISO 15587-2

ISO 17294-1:2004 siehe DIN EN ISO 17294-1:2007-02

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

Esisterforderlich, 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 priifen, ob und inwieweit die Festlegung
von zusatzlichen Randbedingungen erforderlich ist.

Die vorliegende Norm enthalt das vom DIN-Normenausschuss Wasserwesen (NAW) und von der Wasserche-
mischen Gesellschaft — Fachgruppe in der Gesellschaft Deutscher Chemiker (GDCh) — gemeinsam erarbeitete

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung:

Bestimmung von ausgewihlten Elementen einschlief3lich Uran-Isotope (E 29).
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Die als DIN-Normen verdffentlichten Deutschen Einheitsverfahren sind bei der Beuth Verlag GmbH einzeln
oder zusammengefasst erhaltlich. Aufderdem werden die genormten Deutschen Einheitsverfahren in der Lose-
blattsammlung ,,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-Entwiirfe 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 Kenngréfsen (Gruppe C)

— Anionen (Gruppe D)

— Kationen (Gruppe E)

— Gemeinsam erfassbare Stoffgruppen (Gruppe F)

— Gasformige Bestandteile (Gruppe G)

— Summarische Wirkungs- und StoffkenngréfSen (Gruppe H)

— Mikrobiologische Verfahren (Gruppe K)

— Testverfahren mit Wasserorganismen (Gruppe L)

— Biologisch-ékologische Gewdsseruntersuchung (Gruppe M)

— Einzelkomponenten (Gruppe P)

— Schlamm und Sedimente (Gruppe S)

— Suborganismische Testverfahren (Gruppe T)

Uber die bisher erschienenen Teile dieser Normen gibt die Geschiftsstelle des Normenausschusses Wasserwe-
sen (NAW) im DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V., Telefon 030 2601-2448, oder die Beuth Verlag GmbH,
10772 Berlin, Auskunft.

Anderungen

Gegentiber DIN EN ISO 17294-2:2017-01 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Einzelheiten/Angaben fiir die Bestimmung von Quecksilber wurden hinzugefiigt;

b) Aufnahme der Bestimmungsgrenze von Quecksilber flir unbelastetes Wasser wurde hinzugefiigt;

c) Option der Zufiihrung von Quecksilber bei der Herstellung von Multielementstandardlésungen wurde auf-
genommen;

d) die Norm wurde redaktionell iiberarbeitet.
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN 38402-51, Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung — Allgemeine
Angaben (Gruppe A) — Teil 51: Kalibrierung von Analysenverfahren — Lineare Kalibrierfunktion (A 51)

DIN 38402-60, Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung — Allgemeine
Angaben (Gruppe A) — Teil 60: Analytische Qualitdtssicherung fiir die chemische und physikalisch-chemische
Wasseruntersuchung (A 60)

DIN EN ISO 5667-1, Wasserbeschaffenheit — Probenahme — Teil 1: Anleitung zur Erstellung von
Probenahmeprogrammen und Probenahmetechniken (ISO 5667-1)

DIN EN ISO 5667-3, Wasserbeschaffenheit — Probenahme —Teil 3: Konservierung und Handhabung von
Wasserproben (1S0O 5667-3)

DIN EN ISO 7027-1, Wasserbeschaffenheit — Bestimmung der Triibung — Teil 1: Quantitative Verfahren
(150 7027-1)

DIN EN ISO 15587-1, Wasserbeschaffenheit — Aufschluss fiir die Bestimmung ausgewdhlter Elemente in
Wasser — Teil 1: Konigswasser-Aufschluss (ISO 15587-1)

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

DIN EN ISO 17294-1:2007-02, Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten
Plasma-Massenspektrometrie (ICP-MS) — Teil 1: Allgemeine Anleitung (1SO 17294-1:2004); Deutsche Fassung
EN IS0 17294-1:2006

DIN ISO 3696, Wasser fiir analytische Zwecke — Anforderungen und Priifungen; Identisch mit 1SO 3696
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN ISO 17294-2:2022) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 147 ,Water quality” in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 230 ,,Wasseranalytik“ erarbeitet, dessen Sekretariat
von DIN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur parallelen Umfrage vorgelegt.
Dieses Dokument ersetzt EN ISO 17294-2:2016.
Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO/DIS 17294-2:2022 wurde vom CEN als prEN ISO 17294-2:2022 ohne irgendeine Abdanderung
genehmigt.

Riickmeldungen oder Fragen zu diesem Dokument sollten an das jeweilige nationale Normungsinstitut des
Anwenders gerichtet werden. Eine vollstindige Liste dieser Institute ist auf den Internetseiten von CEN abruf-
bar
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Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung von Nationalen
Normungsorganisationen (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird
normalerweise von ISO Technischen Komitees durchgefiihrt. Jede Mitgliedsorganisation, die Interesse an
einem Thema hat, fiir welches ein Technisches Komitee gegriindet wurde, hat das Recht, in diesem Komitee
vertreten zu sein. Internationale Organisationen, staatlich und nicht-staatlich, in Liaison mit ISO, nehmen
ebenfalls an der Arbeit teil. ISO arbeitet eng mit der Internationalen Elektrotechnischen Kommission (IEC)
bei allen elektrotechnischen Themen zusammen.

Die Verfahren, die bei der Entwicklung dieses Dokuments angewendet wurden und die fiir die weitere Pflege
vorgesehen sind, werden in den ISO/IEC-Direktiven, Teil 1 beschrieben. Im Besonderen sollten die fiir die ver-
schiedenen ISO-Dokumentenarten notwendigen AnnahmeKkriterien beachtet werden. Dieses Dokument wurde
in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der ISO/IEC-Direktiven, Teil 2 erarbeitet (sieche www.iso.org/
directives).

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren kon-
nen. ISO ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren. Details
zu allen wahrend der Entwicklung des Dokuments identifizierten Patentrechten finden sich in der Einleitung
und/oder in der ISO-Liste der empfangenen Patenterkldarungen (siehe www.iso.org/patents).

Jeder in diesem Dokument verwendete Handelsname wird als Information zum Nutzen der Anwender ange-
geben und stellt keine Anerkennung dar.

Fiir eine Erlduterung des freiwilligen Charakters von Normen, der Bedeutung [SO-spezifischer Begriffe und
Ausdriicke in Bezug auf Konformitdtsbewertungen sowie Informationen dariiber, wie ISO die Grundsitze der
Welthandelsorganisation (WTO, en: World Trade Organization) hinsichtlich technischer Handelshemmnisse
(TBT, en: Technical Barriers to Trade) berticksichtigt, sieche www.iso.org/iso/foreword.html.

Dieses Dokument wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 147, Water quality, Unterkomitee SC 2, Physical,
chemical and biochemical methods erarbeitet.

Diese zweite Ausgabe ersetzt die erste (ISO 17294-2:2016), die technisch liberarbeitet wurde.

Die wesentlichen Anderungen im Vergleich zur Vorgingerausgabe sind folgende:

— Mit der Aufnahme von Quecksilber in die vorhergehende Ausgabe wurde Quecksilber als hydrolysierbares
Element aufgenommen, was nicht mit den anderen bestehenden Normen fiir die Bestimmung von Queck-
silber tibereinstimmte;

— die Hinzufiigung eines Modifikators ist in dieser Ausgabe.

Eine Auflistung aller Teile der Normenreihe [SO 17294 ist auf der ISO-Internetseite abrufbar.

Riickmeldungen oder Fragen zu diesem Dokument sollten an das jeweilige nationale Normungsinstitut des

Anwenders gerichtet werden. Eine vollstandige Auflistung dieser Institute ist unter www.iso.org/members.
html zu finden.
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1 Anwendungsbereich

WARNUNG — Anwender dieses Dokumentes sollten mit der iiblichen 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 Schutzmafinahmen zu treffen.

WICHTIG — Es ist erforderlich, bei den Untersuchungen nach diesem Dokument Fachleute einzuschal-
ten.

Dieses Dokument legt ein Verfahren zur Bestimmung der Elemente Aluminium, Antimon, Arsen, Barium,
Beryllium, Bismut, Bor, Cadmium, Casium, Calcium, Cer, Chrom, Cobalt, Kupfer, Dysprosium, Erbium, Gadoli-
nium, Gallium, Germanium, Gold, Hafnium, Holmium, Indium, Iridium, Eisen, Lanthan, Blei, Lithium, Lutetium,
Magnesium, Mangan, Quecksilber, 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 seiner Isotope, Vanadium, Yttrium, Ytterbium,
Zink und Zirconium in Wasser (z. B. Trinkwasser, Oberflaichenwasser, Grundwasser, Abwasser und Eluate)
fest.N1)

Unter Berticksichtigung der spezifischen und zusatzlich auftretenden Interferenzen konnen diese Elemente
auch in Aufschliissen von Wassern, Schlammen und Sedimenten (z. B. Aufschliisse von Wasser, wie in
[SO 15587-1 oder ISO 15587-2 beschrieben) bestimmt werden.

Der Arbeitsbereich hdangt von der Matrix und den zu erwartenden Interferenzen ab. In Trinkwasser und relativ
unbelastetem Wasser betragt die Bestimmungsgrenze (LOQ) fiir die meisten Elemente zwischen 0,002 pg/1
und 1,0 pg/1 (siehe Tabelle 1). Der Arbeitsbereich umfasst liblicherweise Konzentrationen zwischen mehreren
pg/l und mg/1 abhidngig vom Element und den festgelegten Anforderungen.

Die Bestimmungsgrenzen der meisten Elemente werden durch erhohte Blindwerte beeintrachtigt, und diese
hdngen liberwiegend von den verfiigbaren Einrichtungen zur Reinhaltung der Laborluft, der Reinheit der

Reagenzien und der Sauberkeit der Glasgefafde ab.

Die Bestimmungsgrenze wird hoher ausfallen, wenn damit zu rechnen ist, dass bei der Bestimmung Interfe-
renzen (siehe Abschnitt 5) oder Verschleppungseffekte (siehe ISO 17294-1:2004, 8.2) auftreten.

Tabelle 1 — Bestimmungsgrenze (LOQ) fiir unbelastetes Wasser

Haufig Bestim- Haufig Bestim- Haufig Bestim-
verwen- verwen- verwen-
Element mungs- | Element mungs- | Element mungs-
detes a detes a detes a
grenze grenze grenze
Isotop Isotop Isotop
ng/1 ng/l g/l
107Ag 0,5 Hf 178Hf 0,1 Ru 102Ru 0,1
Ag 109Ag 0,5 - 202Hg 0,05 121Sb 0,2
& 201Hg 0,1 Sb
Al 27Al1 1 Ho 165Ho 0,1 123Sb 0,2
As 75As¢ 0,1 In 115In 0,1 Sc 45Sc 5

N1) Nationale Fufdnote: Europium fehlt in dieser Aufzahlung, kann aber mit diesem Verfahren ebenfalls bestimmt werden.
Die Bestimmungsgrenze (xLQ) fiir unbelastetes Wasser betrigt fiir 151Eu und fiir 1°3Eu jeweils 0,1 pg/,
bOC uments
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Haufig Bestim- Haufig Bestim- Haufig Bestim-
verwen- verwen- verwen-
Element mungs- | Element mungs- | Element mungs-
detes a detes a detes a
grenze grenze grenze
Isotop Isotop Isotop
ng/l g/l ug/l
Au 197Au 0,5 Ir 193Ir 0,1 77Se" 1
B 10B 1 K 39K¢ 5 Se 78Se€ 0,1
11B 1 La 139La 0,1 82Se 1
137Ba 3 OLi 10 Sm 147Sm 0,1
Ba Li
138Ba 0,5 7Li 1 S 118Sn 1
n
Be 9Be 0,1 Lu 175Lu 0,1 120Sn 1
Bi 209Bi 0,5 24Mg 1 86Sr 0,5
Mg Sr
43Ca 100 25Mg 10 88Sr 0,3
Ca 44Ca 50 Mn 55Mn 0,1 Tb 159Tb 0,1
40Ca 10 M 95Mo 0,5 Te 126Te 2
[0}
cd 111Cd 0,1 98Mo 0,3 Th 232Th 0,1
114Cd 0,5 Na 23Na 10 - 203TI1 0,2
Ce 140Ce 0,1 Nd 146Nd 0,1 205T1 0,1
Co 59Co 0,2 Ni 58Ni¢ 0,1 Tm 169Tm 0,1
1
52Cr*¢ 0,1 60Ni‘ 0,1 238U 0,1
Cr
53Cr 5 P 31P 5 U 235U 10
Cs 133Cs 0,1 206PbP 0,2 234U 10
63Cu 0,1 Pb 207PbP 0,2 v 51v¢ 0,1
Cu
65Cu 0,1 208PbP 0,1 w 182w 0,3
Dy 163Dy 0,1 Pd 108Pd 0,5 184W 0,3
Er 166Er 0,1 Pr 141Pr 0,1 Y 89Y 0,1
Fe 56Fe 5 Pt 195Pt 0,5 vb 172Yb 0,2
G 69Ga 0,3 Rb 85Rb 0,1 174YDb 0,2
a
71Ga 0,3 N 185Re 0,1 647Zn 1
e
Gd 157Gd 0,1 187Re 0,1 Zn 66Zn 1
158Gd 0,1 Rh 103Rh 0,1 68Zn 1
Ge 74Ge 0,3 Ru 101Ru 0,2 7r 90Zr 0,2
3 In Abhingigkeit von der Geriteausstattung kénnen deutlich niedrigere Grenzen erreicht werden.
b Blej (Pb) wird als die Summe der Zahlraten von 206Pb, 207pp und 208pp angegeben.
¢ Diese Grenzen werden durch die Anwendung einer Kollisions-/Reaktions-Zelle erreicht.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fir die
Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in ﬁ?’l aenomme e
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Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments
(einschlieflich aller Anderungen).

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

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

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

ISO 8466-1, Water quality — Calibration and evaluation of analytical methods — Part 1: Linear calibration
function

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

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

[SO 17294-1:2004, Water quality — Application of inductively coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS) —
Part 1: General guidelines

3 Begriffe
Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die Begriffe nach ISO 17294-1 und Abschnitt A.2.

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

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

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

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Bei der Anwendung dieses Dokuments ist in jedem Einzelfall, je nach zu priifendem Bereich, zu bestimmen, ob
und in welchem Umfang zusétzliche Bedingungen festzulegen sind.

Die Multielement-Bestimmung von ausgewahlten Elementen einschliefilich der Uran-Isotope mit der Massen-
spektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-MS) besteht aus folgenden Schritten:

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

— als zusatzliche Option darf die Kollisions- und Reaktions-Zellen-Technik angewendet werden, um verschie-
dene Interferenzen zu vermeiden (siehe 5.1);

— Extraktion der Ionen aus dem Hochfrequenzplasma durch ein differentielles Vakuumsystem mit integrier-
ter lonenoptik und massenspektrometrische Trennung (z. B. in einem Quadrupol-Massenspektrometer)
der lonen auf der Basis ihrer Verhéltnisse von Masse zu Ladung;

— Uberfithrung der lonen iiber eine Massentrennungs-Einheit (z. B. einem Quadrupol) und deren Nachweis,
tiblicherweise mit einem kontinuierlichen Dynoden-Elektronen-Vervielfacher, und Verarbeitung der Infor-
mationen liber die lonenbildung mit einem Datensystem;

— quantitative Bestimmung nach Kalibrierung mit geeigneten Kalibrierlésungen.
Documents
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Die Beziehung zwischen Signalintensitdt und Massenkonzentration ist iiblicherweise iiber einen weiten
Bereich linear (liblicherweise tiber mehrere Zehnerpotenzen).

Das Verfahren zur Bestimmung der Uran-Isotope ist im Anhang A beschrieben. Mit Geraten, die mit einem
magnetischen Sensorfeld ausgestattet sind, konnen hohere Massenauflosungsspektren erzielt werden. Dies
kann dazu beitragen, relevante Isotope von stérenden Spezies abzutrennen.

5 Interferenzen
5.1 Allgemeines

In Einzelfallen konnen spektrale und nicht-spektrale Interferenzen auftreten. Die in diesem Zusammenhang
wichtigsten Interferenzen sind Massenkoinzidenzen und physikalische Interferenzen, bedingt durch die Pro-
benmatrix. Fiir weitergehende Information siehe ISO 17294-1.

Haufige spektrale Interferenzen sind der Tabelle 2 zu entnehmen (zusatzliche Information siehe SO 17294-1).
Es wird empfohlen, verschiedene Isotope eines Elements zu messen, um ein Isotop auszuwdéhlen, das nicht
durch Interferenzen beeinflusst wird. Kann diese Anforderung nicht erfiillt werden, so ist eine mathematische
Korrektur durchzufiihren. Fiir die Bestimmung von Uran-Isotopen ist nach der speziellen Vorgehensweise in
Anhang A zu verfahren.

Geringe Driften oder Schwankungen in der Signalintensitat sollten durch Verwendung von internen Standards
korrigiert werden. Um physikalische und spektrale Interferenzen zu vermeiden, sollte die Massenkonzentra-
tion an geldsten Feststoffen (Salzgehalt) 2 g/1 (entsprechend einer Leitfahigkeit kleiner als 2 700 pS/cm) nicht
tiberschreiten.

ANMERKUNG  Durch die Anwendung der Kollisions- und Reaktions-Zellen-Technik ist es méglich, verschiedene Inter-
ferenzen zu vermeiden. Da die verschiedenen Optionen und Parameter dieser Verfahren nicht detailliert in diesem Doku-

ment beschrieben werden kénnen, liegt es in der Verantwortung des Anwenders zu zeigen, dass der gewdhlte Ansatz
geeignet ist und die erforderlichen Leistungsanforderungen erfiillt.

5.2 Spektrale Interferenzen

5.2.1 Allgemeines

Detaillierte Angaben zu spektralen Interferenzen siehe ISO 17294-1:2004, 6.2.

5.2.2 Interferenzen durch isobare Elemente

Interferenzen durch isobare Elemente treten auf, wenn Elemente [sobare mit demselben nominalen Masse-zu-
Ladungs-Verhéltnis haben, die aufgrund einer zu geringen Auflosung des Massenspektrometers nicht getrennt
werden konnen (z. B. 114Cd und 114Sn).

Interferenzen durch isobare Elemente konnen durch eine mathematische Korrektur, die den Einfluss des sto-
renden Elements berticksichtigt (siehe Tabelle 3), beseitigt werden. Hierfiir miissen die zur Korrektur heran-
gezogenen [sotope storungsfrei und mit ausreichender Prazision bestimmt werden. Entsprechende Korrektur-

vorschlage sind haufig bereits in der Geratesoftware vorhanden.

Tabelle 2 — Wichtige isobare und polyatomare Interferenzen

Element Isotop Interelement-Interferenzen durch Interferenzen durch Polyatom-
Isobare und doppelt geladene Ionen Ionen
107pg — Zr0
A
& 1097 — NbO, ZrOH
As 75As — ArCl, CaCl
Documents
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Tabelle 2 ( fortgesetzt)

Element Isotop Interelement-Interferenzen durch Interferenzen durch Polyatom-
Isobare und doppelt geladene Ionen Ionen
Au 197 Ay — TaO
10g —
B g = BH
Ba 138, La*, Ce* —
Be 9Be - 1802
13, — CNO
ca 44y — 00
111cq — Mo0O, MoOH, ZrOH
Cd 114cq Sn* MoO, MoOH
Co 59¢o — Ca0, CaOH, MgCl
52¢cr — ArO, ArC, CIOH
cr 53¢r Fe* ClO, ArOH,
63cu — ArNa, POO, MgCl
cu 65y — SOOH
151y — BaO
Eu 153y — BaO
54Fa — 37¢11601H*, 40Ar14N
Fo 56Fe — 40160+ 4004160
57 g B 4071601+ 40c,1601+
40717+
Ga 69Ga Ba** CrO, ArP, CI00
Ge 74Ge Se* ArsS, CICl
201Yg 184717y
Hg 2020 186y716()
In 1151, Sn* —
Ir 193, — HfO
24Mg — cC
Mg 25Mg — cC
Mn 55Mn — NaS, ArOH, ArNH
Mo 98Mo Ru* —
_ 58\ Fe* CaO0, CaN, NaCl, MgS
N 60N — Ca0, CaOH, MgCl, NaCl
Pd 108pg cd* MoO, ZrO
Pt 195p¢ — HfO
Documents
10 Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN ISO 17294-2:2022-04


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iso-17294-2-2022-04
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iso-17294-2-2022-04

- Entwurf -

Tabelle 2 ( fortgesetzt)

E DIN EN ISO 17294-2:2022-04
prEN ISO 17294-2:2022 (D)

Re 187Re 0s* —
Ru 102Ry Pd* —
Sb 123gh Te* —
Sc 45g¢ — COO0, COOH
77ge — CaCl, ArCl, ArArH
Se 785e Kr* ArAr, CaCl
82ge Kr* HBr
Sn 120, Te* _
Vv Sly — ClO, SOH, CIN, ArNH
184y Os* _
6471 Ni* AlC], SS, SO0, Ca0
Zn 667n Ba** PCl, SS, FeC, SO0
6871 Ba*™*, Ce*" FeN, PCl, ArS, FeC, SS, ArNN, SOO
ANMERKUNG  Sind Elemente in hohen Massenkonzentrationen anwesend, so konnen Interferenzen durch die
Bildung von Polyatom-Ionen bzw. doppelt geladenen Ionen hervorgerufen werden, die hier nicht aufgelistet sind.

Tabelle 3 — Beispiele fiir geeignete Isotope mit ihren relativen Atommassen und

Korrekturgleichungen
Element Empfohlenes Isotop und Interelement-Korrektur
As 75As -3,127 ("7Se - 0,815 82Se) oder
75As -3,127 (77Se + 0,322 0 78Se)

Ba 138 ~0,000 900 8 139La - 0,002 825 140¢e

cd H4cq -0,026 84 118sp

Ge 74Ge -0,138 5 82Se

In 1151 -0,014 86 118sn

Mo %Mo -0,110 6 11Ry

Ni S8Ni -0,048 25 >*Fe

Pb 208pp, +207pp 4 206pp

Se 82ge -1,009 83Kr

Sn 1209 -0,013 44 125Te

v Sly 51y -3,127 (°3Cr -0,113 4 >2(Cr)

w 184y -0,001 242 1890s
ANMERKUNG  Bei Verwendung der Kollisions- oder Reaktionszellentechnologie
konnen einige dieser Stérungen iiberwunden werden.
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5.2.3 Polyatomare Interferenzen

- Entwurf -

Polyatom-lonen entstehen durch Koinzidenzen von Bestandteilen des Plasmagases, der eingesetzten Reagen-
zien oder der Probenmatrix (z. B. Interferenz auf der relativen Masse 7°>As durch #9Ar3>Cl und 40ca3cl).
Beispiele fiir Korrekturgleichungen siehe Tabelle 3 und Angaben zur Gréf3enordnung der Interferenzen siehe
Tabelle 4. Diese Interferenzen sind fiir einige Elemente von besonderer Wichtigkeit (z. B. As, Cr, Se, V).

Es wird empfohlen, dass der Analytiker die Grofdenordnung dieser Interferenz fiir das jeweilige Gerat regelma-

Rig priift.

Bei mathematischen Korrekturen muss beriicksichtigt werden, dass die Grofienordnung der Interferenz
sowohl von den Plasma-Einstellungen (z. B. Oxid-Bildungsrate) als auch von der Massenkonzentration des
storenden Elements abhdngt; dies wiederum ist liblicherweise eine variable Gréfie in Abhangigkeit von der

jeweiligen Probenldsung.

5.3 Nicht-spektrale Interferenzen

Detaillierte Information zu nicht-spektralen Interferenzen siehe ISO 17294-1:2004, 6.3.

Tabelle 4 — Wichtige Interferenzen fiir Losungen von Na, K, Ca, Mg, CL, S, P (p = 100 mg/1) und

Ba (p =1 000 pg/1)

Element | Isotop Simulierte Art der Interferenz
Massenkonzentration?
g/l
As 75A¢ 1,0 ArCl
Co 59Co 0,2 bis 0,8 Ca0, CaOH
52¢p 1,0 CIOH
Cr 1,0 ArC
S3¢r 5,0 Clo
1,0 bis 3,0 ArNa
63cy :
1,0 bis 1,6 POO
Cu 2,0 ArMg
65Cu 2,0 POO
2,0 SOOH
1,0 bis 25 Ba™*
89Ga 0,3 ArP
G
a 1,0 Cl00
7164 0,2 bis 0,6 ArP
0,3 CICI
Ge 74Ge
0,3 ArS
3,0 KO
Mn 55Mn 3,0 NaS
3,0 Na$S
58N 2,5 Ca0, CaN
Ni
60N 3bis 12 Ca0, CaOH

12
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Tabelle 4 ( fortgesetzt)

Element | Isotop Simulierte . Art der Interferenz
Massenkonzentration?®
ug/1
Se 775e 10 ArCl
1bis 5 ClO, CIN
\Y 51V
1,0 SOH
7 ArMg
647, 3 CaO
8 SS, SO0
1 POOH
2,0 ArMgBa**
Zn
667, 5 SS, SO0
4 PCl
Ba++
50 ArsS, SS, SO0
68 7n
4 Ba**
a  Bezeichnet die GroRenordnung der Stérung ohne Korrekturmafinahmen. Der
Anwender sollte die Interferenzen priifen und entscheiden, wie sie verringert oder
vermieden werden kdnnen.

6 Reagenzien
Im Fall einer Spuren- und Ultraspurenanalytik miissen die Reagenzien entsprechend rein sein. Die Konzen-
tration der Analyten bzw. der stérenden Substanzen in den Reagenzien und im Wasser sollte im Vergleich zur

geringsten zu bestimmenden Konzentration vernachlassigbar klein sein.

Um Interferenzen durch Polyatome zu minimieren, sollte Salpetersdure zur Konservierung und fiir den Auf-
schluss verwendet werden.

Fiir die Bestimmung der Uran-Isotopenkonzentration siehe Anhang A.

6.1 Wasser der Qualitat 1 nach ISO 3696 fiir alle Probenvorbereitungs- und Verdiinnungsschritte.

6.2 Salpetersaure, p(HNO3) =1,4 g/ml.

ANMERKUNG  Salpetersdure p(HNO3) = 1,40 g/ml [w(HNO3) = 650 g/kg] und p(HNO3) = 1,42 g/ml
[w(HNO3) = 690 g/kg] sind im Handel erhaltlich. Beide sind geeignet, vorausgesetzt, ihr Gehalt an den zu bestimmenden
Analyten ist vernachléssigbar klein.

6.3 Salzsaure, p(HCl) = 1,16 g/ml.

6.4 Salzsiure, c(HCI) = 0,2 mol/l.

6.5 Schwefelsiure, p(H,S04) = 1,84 g/ml.

6.6 Wasserstoffperoxid, w(H,07) =30 %.

ANMERKUNG  Wasserstoffperoxid ist hdufig mit Phosphorsaure stabilisiert.
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6.7 Element-Stammldésungen mit einer Massenkonzentration von jeweils p =1 000 mg/1 von Ag, Al, As, Au,
B, Ba, Be, Bi, Ca, Cd, Ce, Co, Cr, Cs, Cu, Dy, Er, Eu, Fe, Ga, Gd, Ge, Hf, Hg, Ho, In, Ir; K, La, Li, Lu, Mg, Mn, Mo, Na, Nd,
Ni, P, Pb, Pd, Pr, Pt, Rb, Re, Rh, Ru, Sb, Sc, Se, Sm, Sn, Sr, Tb, Te, Th, Tl, Tm, U, V, W, Y, Yb, Zn und Zr.

Sowohl Einzelelement- als auch Multielement-Stammldsungen mit entsprechender Spezifikation der verwen-
deten Sdure und der Herstellungsweise sind im Handel erhaltlich. Element-Stammldsungen mit anderen Kon-
zentrationen (z. B. 2 000 mg/I oder 10 000 mg/1) sind ebenfalls zulassig.

Die Losungen gelten als fiir mehr als ein Jahr haltbar. Hinsichtlich der garantierten Stabilitat sollten jedoch die
Empfehlungen des Herstellers beachtet werden.

6.8 Anionen-Stammlosungen, Cl, PO43_, SO42_, jeweils p =1 000 mg/1.

Diese Losungen aus den entsprechenden Sauren herstellen. Die Losungen sind auch im Handel erhaltlich.
Anionen-Stammldsungen anderer Konzentrationen (z. B. 100 mg/1) sind ebenfalls zulassig.

Die Losungen gelten als fiir mehr als ein Jahr haltbar. Hinsichtlich der garantierten Stabilitat sollten jedoch die
Empfehlungen des Herstellers beachtet werden.

6.9 Multielement-Standardlésungen

In Abhangigkeit vom Anwendungsbereich konnen verschiedene Multielement-Standardlésungen notwendig
sein. Bei der Zusammenstellung von Multielement-Standardlésungen miissen generell die chemische Vertrag-
lichkeit und die mégliche Hydrolyse der Ausgangsverbindungen beachtet werden. Es muss darauf geachtet

werden, dass chemische Reaktionen (z. B. Ausfillungen) vermieden werden.

Die folgenden Beispiele beriicksichtigen auch die unterschiedlichen Empfindlichkeiten verschiedener Massen-
spektrometer.

Die Multielement-Standardlésungen sind, im Dunkeln aufbewahrt, fiir mehrere Monate haltbar.

Dies gilt nicht fiir Multielement-Standardlésungen von Elementen, die zur Hydrolyse neigen; insbesondere
Losungen von Bi, Mo, Sn, Sb, Te, W, Hf und Zr.

ANMERKUNG  Quecksilber (Hg)-Standardlosungen kénnen auch mit HCI stabilisiert werden; daher kann je nach Kon-
servierung der Proben mit HNO3 oder HCl eines der in 6.9.1 oder 6.9.2 beschriebenen Verfahren angewendet werden.

Beziiglich der garantierten Haltbarkeit aller Standardldsungen siehe die Empfehlungen des Herstellers.

6.9.1 Multielement-Standardlésung A, z. B. bestehend aus Folgendem:

— p(As, Se) =20 mg/];

— p(Ag, Al, B, Ba, Be, Bi, Ca, Cd, Ce, Co, Cr, Cs, Cu, Fe, La, Li, Mg, Mn, Ni, Pb, Rb, Sr, Th, T1, U, Vund Zn) = 10 mg/1.
— Option: p(Hg) =1 mg/l;

Mit einer Pipette 20 ml je Element-Stammlésung (As, Se) (6.7) und 10 ml je Element-Stammldsung (Ag, Al, B,
Ba, Be, Bi, Cd, Ce, Co, Cr, Cs, Cu, Fe, La, Li, Mn, Ni, Pb, Rb, Sr, Th, TI, U, V und Zn) (6.7) und 1 ml Stammlésung
(Hg) (6.7) in einen 1 000-ml-Messkolben iiberfiihren.

10 ml Salpetersaure (6.2) zufligen.

Mit Wasser (6.1) bis zur Marke auffiillen und in ein geeignetes Aufbewahrungsgefaf3 tiberfiihren.

Multielement-Standardlosungen mit mehr Elementen diirfen eingesetzt werden, vorausgesetzt, dass die Sta-
bilitat nachgewiesen werden kann und keine chemischen Reaktionen auftreten. Dies muss erneut einige Tage
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nach der ersten Verwendung gepriift werden (manchmal kdnnen Niederschldge erst nach der Herstellung auf-
treten).

6.9.2 Multielement-Standardlésung B, z. B. bestehend aus Folgendem:
— p(Au, Mo, Sb, Sn, W, Zr) = 5 mg/I.
— option: p(Hg) =1 mg/];

Mit einer Pipette 2,5 ml je Element-Stammldsung (Au, Hg, Mo, Sb, Sn, W, Zr) und 0,5 ml der Stammldsung
(Hg) (6.7) in einen 500-ml-Messkolben tiberfiihren.

40 ml Salzsdure (6.3) zufiigen.

Mit Wasser (6.1) bis zur Marke auffiillen und in ein geeignetes Aufbewahrungsgefafs tiberfiihren.

6.9.3 Referenzelement-Losung (interner Standard)

Die Wahl der Elemente fiir die Referenzelement-Losung (interner Standard) richtet sich nach der jeweiligen
Aufgabenstellung. Die Losungen dieser Elemente sollten den interessierenden Massenbereich abdecken. Ihre
Konzentration in der Analysenprobe sollte vernachlassigbar klein sein. Die Elemente In, Lu, Re, Rh und Y haben
sich fiir diesen Zweck bewahrt. Andere Elemente konnen, abhdangig vom Untersuchungsziel, ebenfalls verwen-
det werden, wie z. B. stabiles Bi und T1.

Z. B. darf die Referenzelement-Losung p(Y, Re) = 5 mg/1 verwendet werden.

Mit einer Pipette 5 ml je Element-Stammlésung (Y, Re) (6.7) in einen 1 000-ml-Messkolben tiberfiihren.

10 ml Salpetersaure (6.2) zufligen.

Mit Wasser (6.1) bis zur Marke auffiillen und in ein geeignetes Aufbewahrungsgefafd liberfiihren. Die
Referenzelement-Losung kann allen Probenldsungen oder deren Verdiinnung vor dem Zerstauber hinzuge-
fligt werden.

ANMERKUNG  Fiir die Bestimmung von Quecksilber (Hg) wird empfohlen, der Referenzelement-Lésung eine Gold (Au)-
Losung in verdiinnter HCI zuzugeben, um Stérungen zu vermeiden, so dass eine Gesamtkonzentration von mindestens
50 pg/lin der zu messenden Losung erreicht wird [p(Au) = = 50 pg/1].

6.10 Multielement-Kalibrierlésungen

Die Massenkonzentrationen der Kalibrierlosungen so wahlen, dass eine geniigende Messgenauigkeit bzw.
Reproduzierbarkeit erreicht und der gewahlte Arbeitsbereich abgedeckt wird.

Die Stabilitat der Kalibrierlosungen sollte regelmafiig gepriift werden. Infolge ihrer relativ geringen Massen-
konzentrationen sollten sie mindestens jeden Monat durch frische Losungen oder im Fall von Elementen, die
zur Hydrolyse neigen, hdufiger ersetzt werden. In speziellen Fallen ist ein taglicher Ansatz der Losungen not-
wendig. Der Anwender muss die hochstmogliche Stabilitaitsdauer der Kalibrierlosungen bestimmen.

Die Kalibrierlésung(en) A (6.10.1) und B (6.10.2) in geeignete Aufbewahrungsgefafie tiberfiihren.

Wird die Bestimmung nach vorangegangenem Aufschluss (9.2) durchgefiihrt, muss die Matrix der
Multielement-Kalibrierlésung(en) A (6.10.1) und B (6.10.2) an die der Aufschlusslésung nach Verdiinnung

angepasst werden, sofern erforderlich.

Der Arbeitsbereich darf den ganzen Bereich von 0,1 pg/1 bis 50 pg/1 oder einen Teilbereich abdecken.
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6.10.1 Multielement-Kalibrierlésung(en) A

Die Kalibrierldsung(en) A zur Abdeckung des gewilinschten Arbeitsbereichs durch Verdiinnen der
Multielement-Standardlosung A (6.9.1) herstellen. Zur Anpassung der Matrix der hergestellten Proben-
losungen je Liter ausreichend Salpetersdure (6.2) und andere Sauren, falls erforderlich, zugeben und
mit Wasser (6.1) bis zur Marke auffiillen. Wenn nétig, eine Referenzelement-Losung (6.9.3) mit einer
Konzentration von z. B. 50 pg/1 des Referenzelements zufiigen, bevor bis zur Marke aufgefiillt wird.

6.10.2 Multielement-Kalibrierlésung(en) B

Die Kalibrierlosung(en) B zur Abdeckung des gewilinschten Arbeitsbereichs durch Verdiinnen der
Multielement-Standardlosung B (6.9.2) herstellen. Zur Anpassung der Matrix der hergestellten Probenldsun-
gen je Liter ausreichend Salzsaure (6.3) und andere Saduren, falls erforderlich, zugeben und mit Wasser (6.1)
bis zur Marke auffiillen. Wenn nétig, eine Referenzelement-Losung (6.9.3) mit einer Konzentration von z. B.
50 pg/1 des Referenzelements zufiigen, bevor bis zur Marke aufgefiillt wird.

ANMERKUNG  Die Messung von Gold (Au) wird gestort, wenn Gold (Au) als Stabilisator fiir Quecksilber (Hg) nach 6.9.3
zugesetzt wird.

6.11 Blindwert-Lésungen

Beziiglich der Reinheit miissen hohe Anforderungen gestellt werden. Der Anwender sollte sicherstellen, dass
die Hintergrundbelastung der Analyten fiir die Ergebnisse nicht signifikant ist.

6.11.1 Blindwert-Losung A

Ein ausreichendes Volumen an Salpetersédure (6.2) und anderen Sauren, falls erforderlich, zur Matrixanpassung
mit den hergestellten Probenlosungen in einen Kolben, z. B. aus Perfluoralkoxyalkan (PFA) oder Perfluorethy-
lenpropylen (FEP) zugeben und mit Wasser (6.1) bis zur Marke auffiillen. Wenn nétig, eine Referenzelement-
Losung (6.9.3) mit einer Konzentration von z. B. 50 pg/I des Referenzelements zufiigen, bevor bis zur Marke
aufgefiillt wird.

Wird die Bestimmung nach vorherigem Aufschluss (9.2) durchgefiihrt, so muss die Matrix der Blindwert-
Losung A entsprechend an die der Aufschlusslosung angepasst werden.

6.11.2 Blindwert-Losung B

Ein ausreichendes Volumen an Salzsdure (6.3) und anderen Sauren, falls erforderlich, zur Matrixanpassung
mit den hergestellten Probenldsungen in einen Kolben, z. B. aus Perfluoralkoxyalkan (PFA) oder Perfluorethy-
lenpropylen (FEP), geben und mit Wasser (6.1) bis zur Marke auffiillen. Wenn notig, eine Referenzelement-
Losung (6.9.3) mit einer Konzentration von z. B. 50 pg/1 des Referenzelements zufiigen, bevor bis zur Marke
aufgefullt wird.

Wird die Bestimmung nach vorherigem Aufschluss (9.2) durchgefiihrt, so muss die Matrix der Blindwert-
Losung B entsprechend an die der Aufschlusslosung angepasst werden.

ANMERKUNG  Die Messung von Gold (Au) wird gestort, wenn Gold (Au) als Stabilisator fiir Quecksilber (Hg) nach 6.9.3
zugesetzt wird.

6.12 Optimierungslosung

Die Optimierungslosung dient der Massenkalibrierung und zur Optimierung der Betriebsparameter, d. h. zur
Einstellung einer maximalen Empfindlichkeit bei minimaler Oxidbildungsrate und minimaler Bildung doppelt
geladener lonen.

Sie sollte sowohl Elemente enthalten, die den gesamten Massenbereich abdecken, als auch solche, die zu hohen
Oxidbildungsraten und zu doppelt geladenen lonen beitragen. Zum Beispiel ist eine Optimierungslosung geeig-
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net, die Mg, Cu, Rh, In, Ba, La, Ce, U und Pb enthalt. Li, Be und Bi sind weniger geeignet, da sie Verschleppungs-
effekte verursachen konnen.

Die Massenkonzentrationen der Elemente, die zur Optimierung verwendet werden, sollten so gewahlt werden,
dass sich Zahlraten von mehr als 10 000 Impulsen je s ergeben.

Weitere Informationen siehe die allgemeinen Ausfithrungen in ISO 17294-1.

6.13 Matrix-Losung

Die Matrix-Losungen dienen zur Ermittlung der Faktoren in den Korrekturgleichungen. Wegen der hohen
Massenkonzentrationen werden an die Reinheit der Ausgangs-Chemikalien grofde Anforderungen gestellt.
Der Anwender sollte sicherstellen, dass die Hintergrund-Konzentrationen der Analyten in der Matrix-Losung
die Ergebnisse nicht signifikant beeintrachtigen. Die Zusammensetzung kann wie folgt sein:

— p(Ca) =200 mg/l;

— p(CI") =300mg/I;
—0p (POE_) = 25mg/l;

— p(s0#7) = 100mg/1.

200 ml Element-Stammldsung (Ca) (6.7), 300 ml Anionen-Stammlésung (Cl™) (6.8), 25 ml Anionen-
Stammlésung (POE_) (6.8) und 100 ml Anionen-Stammlésung (8042_) (6.8) in einen 1 000-ml-Messkolben
pipettieren.

10 ml Salpetersdure (6.2) zufiigen.
Mit Wasser (6.1) bis zur Marke auffiillen und in ein geeignetes Aufbewahrungsgefaf3 tiberfithren.

Die Reaktions- oder Kollisions-Zellen-Technik konnte den Einsatz der Matrix-Losung ersetzen. Dies ist durch
den Anwender dieses Dokuments zu validieren.

7 Gerate

Die Stabilitdt von Proben, Mess- und Kalibrierl6sungen ist in hohem Mafd vom Gefafdmaterial abhédngig. Die
Gefafdmaterialien missen fiir den jeweiligen Anwendungszweck auf ihre Eignung gepriift werden. Fiir die
Bestimmung von Elementen im Spuren- und Ultraspurenbereich sollten keine Gerate aus Glas und Polyvinyl-
chlorid (PVC) verwendet werden. Stattdessen wird empfohlen, Gefiafe aus Perfluoralkoxyalkan (PFA), Per-
fluorethylenpropylen (FEP) oder Quarz, mit siedender konzentrierter Salpetersdure im geschlossenen Sys-
tem ausgedampft, einzusetzen. Fiir die Bestimmung von Elementen in einem hoheren Konzentrationsbereich
sind Gefafde aus Polyethylen hoher Dichte (HDPE) oder Polytetrafluorethylen (PTFE) auch fiir die Probenahme
erlaubt.

Unmittelbar vor Gebrauch sollten alle Glasgefafe griindlich mit verdiinnter Salpetersdure (z. B.
w(HNO3) = 10 %) gewaschen und anschliefiend mehrmals mit Wasser (6.1) gespiilt werden.

Der Einsatz von Kolbenhubpipetten ist gestattet und erlaubt die Herstellung kleinerer Volumina der Kalibrier-
l6sungen. Der Einsatz von Dilutoren ist ebenfalls erlaubt. Beriicksichtigen, dass verunreinigte Verbrauchsge-
genstande wie Pipettenspitzen, Einmal-Kunststoff-Gefafde und Filter zu erh6hten Blindwerten fithren konnten
und zur Unsicherheit analytischer Ergebnisse beitragen.

Detaillierte Informationen liber die Gerateausstattung siehe ISO 17294-1:2004, Abschnitt 5.
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7.1 Massenspektrometer

Ein Massenspektrometer mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP) fiir die Multielement-Bestimmung und Iso-
topenanalyse ist erforderlich. Das Spektrometer sollte im Massenbereich von 5 m/z (AMU) bis 240 m/z (AMU)
eine Auflosung von mindestens 1 m,/z Peakbreite bei 5 % der Peakh6he (m, = relative Masse einer Atomart,
z = Ladungszahl) erlauben. Das Gerat darf mit einem konventionellen oder einem erweiterten dynamischen
Detektionssystem ausgestattet sein.

7.2 Massenfluss-Regler

Fiir das Zerstaubergas ist ein Massenfluss-Regler notwendig. Massenfluss-Regler fiir das Plasmagas und das
Hilfsgas sind ebenfalls niitzlich. Eine mit Wasser gekiihlte Zerstauberkammer kann hilfreich sein, um einige
Interferenzen zu verringern (z. B. durch Polyatomoxid-Spezies).

ANMERKUNG  Das Plasma ist sehr empfindlich gegeniiber Anderungen im Gasfluss.

7.3 Zerstauber mit regelbarer Peristaltikpumpe, Informationen liber verschiedene Zerstdubertypen
sind in ISO 17294-1:2004, 5.1.2N2) gegeben.

7.4 Argon-Gasversorgung, hoher Reinheitsgrad, z. B. > 99,99 %.

7.5 Glasgefifie, bestehend aus Folgendem:

7.5.1 Messkolben, z. B. 50 ml, 100 ml, 500 ml und 1 000 ml;

7.5.2 Erlenmeyerkolben, z. B. 100 ml;

7.5.3 Pipetten, z. B. 1 ml, 2,5 ml, 10 ml, 20 ml und 25 ml.

7.6 Aufbewahrungsgefifie fiir die Stamm-, Standard-, Kalibrier- und Probenldsungen.

Zur Aufbewahrung fiir die nachfolgende Bestimmung der Elemente im iiblichen Konzentrationsbereich sind
Probengefifde aus Polyethylen hoher Dichte (HDPE) oder Polytetrafluorethylen (PTFE) ausreichend. Im Fall

von Bestimmungen im Ultraspurenbereich sollten Gefdfde aus Perfluoralkoxyalkan (PFA) oder Perfluorethy-
lenpropylen (FEP) vorgezogen werden. In jedem Fall muss der Anwender die Eignung der Gefafde priifen.

8 Probenahme

Proben nach ISO 5667-1 nehmen und nach ISO 5667-3 lagern. Wegen der hohen Anforderungen bei der
Spuren- und Ultraspurenanalytik muss jede Verunreinigung vermieden werden.

Die Massenkonzentration der Elemente kann sich nach der Probenahme durch Adsorptions- oder Desorptions-
effekte rasch dndern. Dies ist vor allem wichtig bei der Bestimmung von z. B. Ag, As, B, Se und Sn. Die Auswahl
des Behaltermaterials hangt von der zu bestimmenden Massenkonzentration der Elemente ab.

Fiir die Bestimmung der gelosten Anteile der Elemente die Probe durch ein Membranfilter mit einer nominellen
Porenweite von 0,45 pm filtrieren. Membranfilter miissen auf Unreinheiten durch geeignete Blindversuche
untersucht werden. Mehrere Portionen der Probe verwenden, um das Membranfiltrationsgerat vorzuspiilen,
und erst danach das bendtigte Filtratvolumen auffangen.

Je 100 ml Probe 0,5 ml Salpetersaure (6.2) oder HCI (6.3) zugeben (siehe 6.9). Sicherstellen, dass der pH-Wert
kleiner als 2 ist, andernfalls mehrSaure zufiigen.

N2) Nationale Fufdnote: Richtige Verweisung lautet: ISO 17294-1:2004, 5.2.3. DOCU ments
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9 Probenvorbehandlung

9.1 Bestimmung der Massenkonzentration an gelésten Elementen ohne Aufschluss

Nach Abschnitt 10 fortfahren, wobei das angesduerte Filtrat nach Abschnitt 8 eingesetzt wird. Liegen Erfah-
rungen vor, dass keine nennenswerten Anteile an Partikeln auftreten, so darf die Filtration unterbleiben. Die
Proben miissen dabei farblos sein und eine Triibung von < 1,5 FNU (Formazin-nephelometrische Einheit, siehe
[SO 7027-1) aufweisen.

ANMERKUNG  Fiir die Bestimmung von Quecksilber (Hg) wird empfohlen, eine Gold (Au)-Losung in verdiinnter HCI
zuzugeben, um das Quecksilber in der angesduerten Probe auf eine Endkonzentration von mindestens 50 ug/l in der zu
messenden Losung zu stabilisieren [p(Au) = 50 pg/l1].

9.2 Bestimmung der Massenkonzentration nach Aufschluss

Die nach diesem Unterabschnitt bestimmte Massenkonzentration entspricht nichtin allen Féllen einer Gesamt-
Massenkonzentration. Stattdessen wird nur derjenige Anteil analysiert, der nach dem genannten Aufschluss
bestimmbar ist.

Ein Salpetersdure-Aufschluss muss nach ISO 15587-2 durchgefiihrt werden. Fiir den Fall, dass ein
Konigswasser-Aufschluss gewahlt wird, muss nach ISO 15587-1 verfahren werden; in diesem Fall sind die

moglichen Interferenzen durch hohe Chloridgehalte entsprechend zu beriicksichtigen.

Einige Elemente und ihre Verbindungen (z. B. Silicate und Aluminiumoxid) werden nach diesem Verfahren nur
unvollstandig in Losung gebracht.

Fiir die Bestimmung von Zinn darf der folgende Aufschluss angewandt werden:

a) 0,5 ml Schwefelsdure (6.5) und 0,5 ml Wasserstoffperoxid (6.6) zu 50 ml der homogenisierten Wasserprobe
zugeben;

b) Mischung abdampfen, bis sich SO3-Dampfe bilden;

c) im Fall eines unvollstindigen Aufschlusses nach dem Abkiihlen eine kleine Menge Wasser (6.1) zufiigen,
dann erneut Wasserstoffperoxid (6.6) zufiigen und das Abdampfen entsprechend wiederholen;

d) den Riickstand in verdiinnter Salzsaure (6.4) aufnehmen und mit Wasser auf 50 ml auffillen;
e) eine Blindwertprobe in gleicher Weise behandeln.
Fiir die Bestimmung von Sb, W oder Zr konnten spezielle Aufschlussverfahren notwendig sein.

Wenn die Erfahrung gezeigt hat, dass die Elemente auch ohne diesen Aufschluss quantitativ bestimmt werden,
darf auf den Aufschluss verzichtet werden.

10 Durchfiihrung

10.1 Allgemeines

Der Zusammenhang zwischen den gemessenen Zahlraten und der Massenkonzentration eines Elements ist bei
der ICP-MS bekanntermafien liber mehrere Zehnerpotenzen linear. Zur Quantifizierung darf daher mitlinearen
Kalibrierfunktionen gearbeitet werden. Bei Routinemessungen die Linearitdt der Kalibrierfunktion regelma-
Rig priifen. Diese Priifung muss nach ISO 8466-1 ausgefiihrt werden.

Die apparativen Parameter des I[CP-MS-Systems entsprechend den Angaben des Herstellers einstellen.

Das Geréat etwa 30 min vor Analysenbeginn in einen messbereiten Zustand versetzen.
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Vor jeder Analysenserie sollten die Empfindlichkeit und die Stabilitdt des Systems anhand der Optimierungs-
16sung (6.12) gepriift werden. Die Auflésung und die Massenkalibrierung in dem Abstand priifen, wie dies vom
Hersteller vorgegeben ist.

Das System mithilfe der Optimierungslosung (6.12) auf moglichst geringe Storeffekte (z. B. Oxidbildung, Bil-
dung doppelt geladener lonen) bei geniigender Empfindlichkeit einstellen.

Relative Atommassen und entsprechende Korrekturen nach Tabelle 3 festlegen.

Spiilzeiten in Abhadngigkeit von der Leitungsldnge des Probenzufuhrsystems festlegen. Bei stark schwankenden
Massenkonzentrationen in den Messlosungen langere Spiilzeiten wahlen.

Die Verwendung einer Referenzelement-Losung wird empfohlen. Die Referenzelement-Losung (6.9.3) der
Matrix-Losung (6.13), allen Multielement-Kalibrierlésungen (6.10), den Blindwert-Losungen (6.11) und allen
Messlosungen zufiigen. Die Massenkonzentration der Referenzelemente muss in allen Lésungen gleich sein.

Geeignet ist haufig eine Massenkonzentration von p(Y, Re) = 50 pg/l.

ANMERKUNG  DieICP-MS hat ausgezeichnete Leistungseigenschaften fiir eine Multielement-Bestimmung. Die Empfind-
lichkeit der Bestimmung hdngt von mehreren Parametern ab (Zerstdubergasfluss, Hochfrequenzleistung, Linsenspannung,
Orientierung der Linsenspannung usw.). Eine optimale Einstellung des Systems kann daher nicht gleichzeitig fiir alle Ele-
mente erreicht werden.

10.2 Kalibrierung des ICP-MS-Systems

Wenn das Analysensystem erstmalig vom Anwender im Labor und danach in Intervallen validiert wird, eine
Kalibriergerade fiir jedes Element erstellen, indem z. B. vier bis fliinf Messpunkte (z. B. durch Messung der
Blindwert-Losung und von drei oder vier Kalibrierlosungen) ermittelt werden.

In der taglichen Routine reicht oft die Messung einer Blindwert-Losung sowie von ein oder zwei Kalibrier-
l6sungen aus, jedoch ist die Giiltigkeit der Kalibriergeraden mit einer zertifizierten Referenzprobe, einer
Standardprobe oder einer geeigneten internen Standardldsung zu belegen (siehe auch die Kommentare in
[SO 17294-1:2004, 9.1).

Eine typische Vorgehensweise ist wie folgt:

Die Blindwert-Losung (6.11) und die Multielement-Kalibrierlésungen (6.10) herstellen und messen. Nach den
Angaben des Herstellers und in Ubereinstimmung mit ISO 8466-1 eine Kalibriergerade erstellen. Jeder Mess-

punkt sollte der Mittelwert von mindestens zwei Wiederholmessungen sein.

Mogliche Diskrepanzen in der Isotopenzusammensetzung zwischen den Kalibrierlésungen und den Messl6-
sungen beachten (z. B. relevant fiir Li, Pb, U).

10.3 Messung der Matrix-Losung zur Ermittlung der Korrekturfaktoren

Zur Ermittlung und Aktualisierung der Korrekturfaktoren die Matrix-Losung (6.13) oder Extrakte von zerti-
fizierten Referenzmaterialien dhnlicher Matrixzusammensetzung in regelméf3igen Abstdnden innerhalb eines
Messzyklus messen.

10.4 Messung der Proben

Nach Erstellen der Kalibrierkurven die Blindwert-Losungen und die Proben messen.

Innerhalb gentigend kleiner Intervalle (z. B. nach jeweils 10 Proben) die Genauigkeit von mindestens einer zer-

tifizierten Referenzprobe oder einer Standard-Probe oder einem internen Standard messen und, wenn notig,
das System rekalibrieren.
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