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Hinweise fir Untersuchungsstellen

AQS-Newsletter vom
28. September 2015

1 Richtige Durchfihrung der AOX-Bestimmung

Aus gegebenem Anlass bitten wir, folgende Hinweise fir die AOX-Bestimmung nach
DIN EN ISO 9562 (H 14) zu beachten:

e Berilcksichtigung von AQS-Merkblatt P-5, insbesondere die MalRhahmen zur
internen Qualitatskontrolle

e Test auf vollstandige Entfernung des aktiven Chlors vor Salpetersdurezugabe
mit lod-Starke-Papier oder Sulfit-Teststabchen

e Falls Lebendzellen in der Probe enthalten sein kbnnen, diese nach Saurezu-
gabe mind. 8 h stehen lassen

e Bei Abwasser: Beriicksichtigung Nr. 302 und Nr. 501 der Anlage zu § 4 AbwV
(insbesondere Anwendung des Saulenverfahrens sowie des SPE-Verfahrens
ab einem Chloridgehalt von > 5,0 g/L in der Originalprobe)

e Durchfiihrung von Doppelbestimmungen (begrindete Ausnahmen sind mdg-
lich; aber immer notwendig bei unplausiblen AOX-Gehalten!)

e Das Probevolumen darf bei Proben mit geringen oder nicht zu erwartenden
Gehalten an AOX 100 ml nicht unterschreiten! Bei zu geringem Probevolumen
(oder zu hohem Verdiinnungsfaktor) kdnnen Messwerte im Bereich des Blind-
wertes falschpositive AOX-Gehalte generieren

e Auf Einhaltung der geforderten Durchflussrate beim Saulenverfahren von
3 ml/min achten

o ,10%-Regel“ beachten: die Vollstandigkeit der Adsorption ist zu prifen. Sie ist
nur dann vollstandig, wenn der AOX des letztes Adsorptionsschrittes weniger
als 10 % der Summe der vorangegangenen Adsorptionsschritte betragt

¢ RegelmaRige Verifizierung der Bestimmungsgrenze — wird die ermittelte Be-
stimmungsgrenze insbesondere unter Berlicksichtigung des Aktivkohle-
Blindwertes tatsachlich erreicht?

Diese Hinweise auf bekannte Fehlerquellen kénnen Sie z.B. beim ndchsten internen
Audit nutzen!
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2 Abschlu3bericht Uber Bodenluft-Probenahme-Ringversuch

Der Abschlu3bericht Giber den vom LfU organisierten Bodenluft-Probenahme-Ringversuch im Jahr 2014
kann von der Internet-Seite des Landerfinanzierungsprogrammes kostenlos heruntergeladen werden:

http://www.laenderfinanzierungsprogramm.de/cms/WaBoAb prod/WaBoAb/Vorhaben/LABO/B 3.13/inde
X.[sp

3 Aktualisierte Verfahrensliste Boden und Altlasten

Das LfU hat eine aktualisierte Liste der ,Anzuwendenden Verfahren zur Erfillung der Anforderungen fur
die Zulassung als Untersuchungsstelle nach der Verordnung tiber Sachverstandige und Untersuchungs-
stellen fir den Bodenschutz und die Altlastenbehandlung in Bayern® auf Ihrer Internet-Seite veroffent-
licht:

http://www.lfu.bayern.de/analytik stoffe/vsu_zulassung/doc/methodenliste vsu.pdf

Diese Liste dient zur Information fiir Untersuchungsstellen, die sich fiir eine Zulassung interessieren. Wir
empfehlen, diese Liste bei Antradgen auf Akkreditierung durch die Deutsche Akkreditierungsstelle GmbH,
Berlin zu bericksichtigen. Wichtig ist, daf’ die Untersuchungsbereiche so vollstéandig abgedeckt sind, wie
es das Fachmodul Boden und Altlasten fordert (vgl. Anlage 2 Teil A Abschnitt V. VSU). MaRgeblich fur
die bei Untersuchungen im Bereich der gesetzlich geregelten Analytik anzuwendenden Verfahren ist die
dem jeweiligen Zulassungsbescheid beigefiigte individuelle Verfahrensliste.

4 LURV-Teilnahmepflicht fir VSU-Untersuchungsstellen

Fur Untersuchungsstellen mit VSU-Zulassung fur Labor-Untersuchungen von Grund-, Sicker- und Ober-
flachenwasser werden keine gesonderten Ringversuchsprogramme aufgelegt. Diese Untersuchungsstel-
len sind verpflichtet, an den parameterrelevanten landeriibergreifenden Abwasserringversuchen (LURV)
teilzunehmen. Die Zulassungsstelle weist darauf hin, daf? sie eine Nichtteilnahme so werten muf3, als
ware der Ringversuch nicht bestanden worden.

5 PSW tGewA sind verpflichtet, an Kompetenziberprifungsmal-

nahmen teilzunehmen
Private Sachverstandige in der Wasserwirtschaft fir die technische Gewasseraufsicht (PSW tGewA)
bendtigen fur lhre Tatigkeit als Fremdiiberwacher auf kommunalen Klaranlagen eine Zulassung als
Abwasserprobenehmer nach Laborverordnung. Diese wird von der AQS-Stelle nach Kompetenzpriifung
befristet fir 5 Jahre erteilt. Innerhalb dieser 5 Jahre sind zwei erfolgreiche Nachweise der Probenahme-
kompetenz erforderlich. Die AQS-Stelle veranstaltet hierflr Audits, die zur Kostenersparnis zentral
durchgefiihrt werden. Auch PSW tGewA, die derzeit nicht tatig sind, missen die Kompetenznachweise
erbringen, um an kinftigen Ausschreibungen teilnehmen zu kénnen.
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6 Vor-Ort-Mel3gerate fur die Grundwasser-Probenahme

pH-MelRgerate werden mindestens arbeitswochentlich im Labor kalibriert. Vor Ort ist mit einem von die-
ser Kalibrierung unabhangigen Standard-Puffer zu Uberprifen, ob die MeRRkette richtige MelRwerte liefert.
Hierzu muf die Untersuchungsstelle maximal zulassige Abweichungen definiert haben. Ist die Abwei-
chung groRer, dann ist die MeRRkette erneut mit den Kalibrierpuffern zu kalibrieren, und die MeRwerte
sind mit dem unabhangigen Puffer zu tberprifen.

Die Kalibrierung der Sauerstoff-Mel3gerate ist gemal der Bedienungsanleitung zu tberprifen.

Es empfiehlt sich, vor Ort das Leitfahigkeits-MeRgerat ebenfalls mittels einer mitgefuhrten Standard-
Lésung zu Uberprufen. Verschmutzungen kénnen dazu fiihren, dal’ zu geringe MeRwerte angezeigt wer-
den.

Alle diese Tatigkeiten und Befunde sind zu dokumentieren.

7 Fehlermdglichkeiten bei der Bodenluft-Probenahme

Richtige MelRergebnisse bei Bodenluft-Untersuchungen erhalt nur, wer Fehler effektiv ausschliel3t. Hier-
zu sollten Probenehmer sich durch kleine Tests immer wieder plausibel machen, daf? alles einwandfrei
funktioniert. Beim Projekt zur Qualitatssicherung wurden zahlreiche Fehlerméglichkeiten festgestellt. Hier
eine beispielhafte Auflistung:

e Undichtigkeiten an den Verbindungsstellen der Teile von Bodenluft-Sonden. Kann durch Dichtig-
keitsprufung der Sonde unmittelbar vor der Probenahme ausgeschlossen werden

¢ Undichtigkeit selbstschliel3ender Kupplungen

e Undichtigkeit des Ringspaltes zwischen Bodenluft-Sonde und Packer (z. B. durch fehlende, ab-
geschliffene oder verformte O-Ringe)

¢ Undichtigkeit des Packer-Systems

e Querkontamination durch Transport von Probenahme-Geraten und Betriebsstoffen ohne herme-
tische Trennung voneinander. Derartigen Problemen kann auch durch Ausheizen der Sonde
unmittelbar vor der Probenahme entgegengewirkt werden

e Querkontamination durch Fett auf O-Ringen zur Abdichtung von Verbindungen

o Headspace-Glaser mussen mit Teflon-kaschierten Septen ausgestattet sein. Die Deckel sollen
dicht (Uberprufen durch Drehen!) verbordelt sein (keine Schraubkappen)

e Minicans, die vor der Probenahme weniger als 0,9 bar Unterdruck aufweisen, sind zu verwerfen

o Die Beflllung von Minicans uiber die enge Eintrittséffnung erfordert = 80 Sekunden. Die Anzeige
auf dem Manometer kann irrefiihren, weil dieses mit einem weiteren Gasweg in Verbindung steht

e Werden Proben mittels Adsorption (insbesondere auf Aktivkohle-Réhrchen) genommen und das
MeRgas-Volumen mittels eines Schwebekdrper-DurchfluBmessers und der Zeitdauer ermittelt,
dann muf3 dieser Schwebkdrper-DurchfluBmesser z. B. mittels einer Libelle senkrecht ausgerich-
tet sein
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e Probe-Verlust durch Durchbruch der zu bestimmenden Stoffe durch die Aktivkohle-Packung,
kann ausgeschlossen werden, indem man die mittels einer Fritte von der Adsorptions-Schicht
getrennte Durchbruch-Kontroll-Schicht getrennt analysieren IaRt.

e Schmutz in Me3rohren von Schwebekdrper-Durchfluimessern ist sofort griindlich zu entfernen
e Schmutz in Riickschlag-Ventilen von Mel3gas-Forderpumpen ist sofort griindlich zu entfernen
e Falsch-positive Befunde kénnen durch Blindwert-Proben verhindert werden

Korrekturen festgestellter Fehler bei der Gewinnung von Bodenluftproben oder an Bodenluft-Probe-
nahme-Geraten sollten - wie im Newsletter vom Mai 2015 dargestellt - mittels eines Fehlerprotokolls
dokumentiert werden. So kdnnen Untersuchungsstellen sicherstellen, daf sie Fehler wirkungsvoll abstel-
len. AuBerdem kénnen sie so ihre Malinahmen externen Auditoren strukturiert darstellen.
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