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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt Anforderungen an die Spezifikationsangaben bei Analysengeraten fest. Die
Anforderungen sollen die Verstadndigung zwischen Herstellern und Anwendern (Kunden) im Vorfeld von
Geratebeschaffungen erleichtern.

In diesem Dokument werden bei Analysengeraten folgende Komponenten unterschieden:

— Probenzufiihrungssystem,

— Trennsystem,

— Detektionssystem,

— Kalibriersystem,

— Peripherie.

2 Begriffe

Fir die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

2.1
Probenzufiihrung
System fur den Eintrag des Probenmaterials in das Analysensystem

Anmerkung 1 zum Begriff: Fir die Probenzufihrung gibt es verschiedene Techniken und Wege.

2.2
Trennsystem
System zur Stofftrennung zwecks Detektion der gewtiinschten Einzelkomponenten

2.21
Eindimensionales Trennsystem
System zur Stofftrennung durch nur einen Trennmechanismus

Anmerkung 1 zum Begriff:  Z. B. eine gaschromatographische Trennsaule mit stationarer Phase.

222

Multidimensionales Trennsystem

System zur Stofftrennung durch Kombination mehrerer Trennmechanismen, wobei ein Teil oder das gesamte
Stoffgemisch mehr als nur einen Trennmechanismus durchlauft

Anmerkung 1 zum Begriff: ~ Z. B. S&ulenkombination Molsieb - PoraPLOT Q" in der Gaschromatographie (GC),
heart-cut GC, comprehensive GCxGC mit mindestens zwei verschiedenen Saulentypen.

223
Nicht-trennendes Analysensystem
Analysengerate ohne Trennsystem

Anmerkung 1 zum Begriff: Solche Analysengerate werden den Detektionssystemen (siehe 4.2.4.3) zugeordnet. Ein
nicht-trennendes Analysensystem kann z. B. ein Monitorgerat oder ein spektroskopisches Analysensystem sein.

23

Detektionssystem

System aus einem oder mehreren Detektoren, die sowohl im Verbund als auch unabhangig voneinander
betrieben werden kénnen

Anmerkung 1 zum Begriff: Eine Detektion kann sowohl universell als auch selektiv erfolgen.

1) Dieses Produkt ist ein Beispiel furr ein geeignetes handelsubliches Produkt. Diese Angabe dient nur zur Unterrichtung
der Anwender dieser Norm und bedeutet keine Anerkennung dieses genannten Produktes durch das DIN.
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3 Formelzeichen und Abkiirzungen

Tabelle 1 — Formelzeichen und Abkiirzungen

Formelzeichen bzw. Abkiirzung Erklérung

A Peakflache

AFC Elektronisch gesteuerte Pneumatik (en: Advanced Flow Control)

DAD Dioden-Array-Detektor

ECD Elektroneneinfangdetektor (en: Electron Capture Detector)

f Gasflussrate durch Detektor

FID Flammenionisationsdetektor

FTD (entspricht PND) Stickstoff-Phosphor-Detektor (en: Flame Thermoionic Detector)

FPD Flammenphotometrischer Detektor

FTIR Fourier-Transform-Infrarot-Spektrometrie

GC Gaschromatographie

GMP Good Manufacturing Practice

GLP Gute Laborpraxis (en: Good Laboratory Practice)

H Peakhdhe

N Basislinienrauschen (en: Noise)

MS Massenspektrometrie

NDIR nicht-dispersive Infrarotspektrometrie

NG Nachweisgrenze

NIR Nahinfrarotspektrometrie

PID Photoionisationsdetektor

PTV Temperatur programmierbarer Injektor (en: Programmed
Temperature Vaporizer)

RSD Relative Standardabweichung (en: Relative Standard Deviation)

SCOT Support Coated Open Tubular Column

TCD (entspricht WLD) Warmeleitfahigkeitsdetektor (en: Thermal Conductivity Detector)

TID Thermoionischer Detektor

uv Ultraviolett

VIS Visible (sichtbares Licht)

PLOT Porous Layer Open Tubular Column

WCOT Wall Coated Open Tubular Column

Full document details: DIN 51893:2013-12

Documentg

Document Sharing Hub


http://avadocuments2026.com/doc/din-51893-2013-12
http://avadocuments2026.com/doc/din-51893-2013-12

DIN 51893:2013-12

4 Anforderungen

4.1 Allgemeines

In diesem Dokument wird zwischen obligatorischen und freiwilligen Angaben unterschieden. Die einzelnen
Punkte sind nachfolgend in Tabelle 2 fir obligatorische Angaben und in Tabelle 3 fir freiwillige Angaben
aufgefiihrt. Nahere Erlauterungen zu den Punkten sind unter dem in der jeweiligen Tabelle angegebenen

Bezug zu finden.

Die obligatorischen Angaben schlieBen ggf. auch Angaben wie ,entfallt*, ,nicht relevant® o. &. bei Punkten ein,
die fir das Gerat nicht relevant sind (z. B. Angaben zum Trennsystem bei einem nicht-trennenden

Analysensystem).

Tabelle 2 — Obligatorische Angaben

Obligatorische Angaben Bezug
Messprinzip 4.2.1
Benennung und allgemeine Beschreibung des Analysengerats 4.2.2
ValidierungskenngréRen 4.2.3
Selektivitat/Spezifitat (Querempfindlichkeit) 4232
Messbereich 4233
Linearitatsbereich 4234
Nachweisgrenze 4235
Bestimmungsgrenze 423.6
Wiederholstandardabweichung 4237
Driftrate 423.8
Robustheit 4239
Angaben zum Analysengerat 424
Probenzuflhrung 4241
Probenaufgabeverfahren 42412
Probenaufgabesystem 42413
Probenverbrauch 42414
Trennsystem 4242
Eindimensionales Trennsystem 42422
Multidimensionales Trennsystem 42423
Detektionssystem 4243
Einzelner (stand-alone) Detektor 4.2.4.31
Gekoppelte Detektoren 4.24.3.2
Betriebsparameter 4.24.3.3
Kopplungssysteme 42434
Betrieb 4244
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Tabelle 2 (fortgesetzt)

Obligatorische Angaben Bezug
Betriebsmittel/Ressourcen 42.4.41
Betriebsbedingungen 42442
Kalibrierung 42443
Zeitaufwand je Messung 42444
Datenverarbeitung 42445
Auswertung 42446
Updates und Upgrades 42447
Wartung 42448

Umweltaspekte 4245

Tabelle 3 — Freiwillige Angaben

Freiwillige Angaben Bezug
Schulung 431
Service 432
Referenzen 4.3.3
Publizierte Applikationen 434

Die Angaben in dieser Tabelle werden im Folgenden unter den einzelnen Bezlgen néher erlautert.
4.2 Obligatorische Angaben

4.2.1 Messprinzip

Das Messprinzip des Analysators ist anzugeben.

BEISPIELE GC, NDIR, UV-Spektrometrie usw.

4.2.2 Benennung und allgemeine Beschreibung des Analysengerites

Das Analysengerat ist zu benennen und zu beschreiben (ggf. Skizze, Zeichnung oder Ablaufdiagramm).
Mogliche Anwendungsbereiche sind anzugeben.

4.2.3 Validierungskenngrofen
4.2.31 Allgemeines

Fir reprasentative Applikationen (Analyt/Matrix-Kombinationen) sind Angaben zu den unter diesem Punkt
aufgefiihrten KenngréRen zu machen. Falls relevant, sollten nach Mdglichkeit bekannte Priifapplikationen
(z. B. aus dem Pharmabereich) verwendet werden.

Die herstellerseitigen Angaben liefern wertvolle Informationen U(ber die Betriebseigenschaften des
Analysengerats. Sie entbinden den Anwender jedoch nicht von der Pflicht, seine Applikationen selbst zu
validieren, d. h. die relevanten KenngroRen zu bestimmen und die Ergebnisse in Hinblick auf den
vorgesehenen Zweck zu bewerten.

Zu allen KenngroRRen ist anzugeben, wie sie bestimmt wurden (Definition/Bestimmungsverfahren,
Randbedingungen, Anzahl der Messwerte usw.).
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4.2.3.2 Selektivitiat/Spezifitit (Querempfindlichkeit)

Fir eine gegebene Analyt/Matrix-Kombination umfasst die Selektivitdt die Angaben Uber
Querempfindlichkeiten gegentber Stérkomponenten; Spezifitdt bedeutet vollstdndige Abwesenheit von
Querempfindlichkeiten.

Zur Abfrage dieser Angaben wird Tabelle 4 empfohlen.

Tabelle 4 — Beschreibung Analyten/Matrizes — Querempfindlichkeiten

Probenbeschreibung Querempfindlichkeit
Analyt(en) | Konzentrations- | Matrix Stérkom- Einfluss auf | GegenmaR-
bereich? ponente(n) | die Messung | nahmen

@ In diesem Dokument steht ,Konzentration* stellvertretend fiir alle GréRen, die zur Angabe der Menge eines

Analyten in einer Probe verwendet werden, z. B. Massenkonzentration, Stoffmengenanteil und Volumenanteil.

4.2.3.3 Messbereich

Fir eine gegebene Analyt/Matrix-Kombination ist der Messbereich der Teil des Konzentrationsbereichs, in
dem die Messergebnisse festgelegte Mindestanforderungen an die Ergebnisqualitat erfiillen (Fehlergrenzen,
Messunsicherheit, Wiederholprazision, Wiederfindung o. a.).

Die Kriterien firr die Festlegung der Grenzen des Messbereichs sind anzugeben.

ANMERKUNG In der Regel wird als untere Messgrenze die Bestimmungsgrenze (siehe 4.2.3.6) verwendet.

4.2.3.4 Linearitatsbereich

Fir eine gegebene Analyt/Matrix-Kombination ist der Linearitatsbereich derjenige Teil des Messbereichs, in
dem die gemessenen Werte (Signalintensitat, Peakflache usw.) linear von der Konzentration des Analyten
abhangen.

Das Verfahren zur Ermittlung des Linearitatsbereichs (Referenzproben, Linearitatspriifung) ist anzugeben.
ANMERKUNG In vielen Dokumenten wird Linearitat im Sinne von Proportionalitéat verwendet.

4.2.3.5 Nachweisgrenze

Fir eine gegebene Analyt/Matrix-Kombination ist die Nachweisgrenze die niedrigste Konzentration, bei der
das Analysengerat einen Positivnachweis fur das Vorhandensein des Analyten in der Matrix ermdglicht.

Das Verfahren zur Ermittlung der Nachweisgrenze ist anzugeben.

ANMERKUNG Einschlagige Verfahren sind: a) Blindwertverfahren (Bestimmung aus der Messwertstreuung an
Blindproben) und b) Kalibrierkurvenverfahren (Bestimmung aus dem Konfidenzband einer Kalibrierkurve).
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4.2.3.6 Bestimmungsgrenze

Fir eine gegebene Analyt/Matrix-Kombination ist die Bestimmungsgrenze die niedrigste Konzentration, bei
der das Analysengerat eine quantitative Bestimmung des Analyten in der Matrix mit ausreichender
Genauigkeit ermdoglicht.

Das Verfahren zur Ermittlung der Bestimmungsgrenze ist anzugeben.

ANMERKUNG Einschlagige Verfahren sind: a) Blindwertverfahren (Bestimmung aus der Messwertstreuung an
Blindproben) und b) Kalibrierkurvenverfahren (Bestimmung aus dem Konfidenzband einer Kalibrierkurve).

4.2.3.7 Wiederholstandardabweichung

Fir eine gegebene Analyt/Matrix-Kombination kennzeichnet die Wiederholstandardabweichung die Streuung
der Messergebnisse bei wiederholten Messungen an einer Probe (oder identischen Proben) bei gleichen
Messbedingungen Uber einen kurzen Zeitraum.

Die Wiederholstandardabweichung ist als relative Standardabweichung (Variationskoeffizient) fir
reprasentative Punkte des Messbereichs, mindestens ein Punkt je Dekade, insgesamt mindestens drei
Punkte, anzugeben.

Die Bestimmung der Wiederholstandardabweichung ist zu beschreiben (Messpunkte und Zahl der
Wiederholungen).

4.2.3.8 Driftrate

Drift ist die stetige Anderung der gemessenen Werte (Signalintensitat, Peakflache usw.) bei konstantem
Analytgehalt und konstanten Messbedingungen. Die Driftrate wird an reprasentativen Proben bestimmt und
als Anderung je Zeitintervall angegeben.

Die Bestimmung der Driftrate ist zu beschreiben (Driftprobe(n), Zeitabstande).
4.2.3.9 Robustheit

Die Robustheit kennzeichnet die Unempfindlichkeit gegeniiber kleinen Anderungen der Verfahrensparameter
und Messbedingungen. Sie gibt Hinweise auf die Zuverlassigkeit der Messergebnisse unter den
Einsatzbedingungen der Laborpraxis.

Die Betriebsbedingungen sind so festzulegen, dass Anderungen der fir den bestimmungsgemaRen Betrieb
relevanten Parameter (z. B. Umgebungstemperatur, Luftdruck, Storfelder, Strémungsgeschwindigkeit,
Probenmenge), die sich im Rahmen der Betriebsbedingungen halten, keine signifikanten Auswirkungen auf
die Messergebnisse haben.

Falls das fur bestimmte Parameter nicht moglich oder nicht zweckmaBig ist (siehe nachfolgendes Beispiel),
mussen diese Parameter genannt und Angaben zu den Auswirkungen von Anderungen auf die
Messergebnisse gemacht werden.

BEISPIEL Fir den Betrieb eines GC ist der Luftdruck ein relevanter Parameter, bei dem eine Festlegung in den
Betriebsbedingungen nicht zweckmaRig ist. Bei einer GC-Analyse andert sich mit dem Luftdruck die dosierte
Probenmenge. Das hat jedoch keine Auswirkungen auf die Analysenergebnisse, wenn Analyse und Kalibrierung bei
gleichem Luftdruck durchgefiihrt werden. Alternativ lassen sich die Auswirkungen auf Analysenergebnisse rechnerisch
korrigieren.
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4.2.4 Angaben zum Analysengerit
4241 Probenzufiihrung
42411 Allgemeines

Die Kenntnis der Verfahren der Probenzuflihrung und damit die Wege des Eintrags der Proben in das
Analysensystem sind fiir das Design des gesamten Probentransfersystems von fundamentaler Bedeutung.

Zur Ausfiihrung kommen bei kommerziell konfektionierten Analysensystemen Ublicherweise zwei Verfahren
der Probenzufiihrung.

a) Die ,extraktive Probenzufiihrung®:

Die Analysensysteme sind mit einer Probenahmepumpe ausgestattet, d. h. sie saugen die Probe
selbsttatig an und bendtigen keinen Uberdruck der Probe.

b) Die ,nicht-extraktive Probenzufiihrung®:
Diese Analysensysteme benétigen die zu untersuchende Probe mit Uberdruck (z.B. aus einem
Druckgasbehalter/Probenahmegefald oder aus einer Spritze), um die Probe dem Analysator zuzufihren.

Dieses Verfahren ist geeignet zur diskreten und kontinuierlichen Probenaufgabe.

FUr den Probeneintrag in die Analysatoren selbst werden z. B. manuell geflllte Kivetten, Durchflusszellen,
Absorptionszellen, Probenschleifen usw. eingesetzt.

Die Probenzufiihrung einschlieRlich des Probeneintrags (s. 0.) mit definierten physikalischen Bedingungen ist
zu beschreiben.

BEISPIEL Probendurchfluss in Liter je Stunde bei definiertem Druck und definierter Temperatur.
4241.2 Probenaufgabeverfahren
Das Probeaufgabeverfahren ist zu beschreiben.

BEISPIELE Diskret, kontinuierlich, in-line, in-line mit Anreicherung, off-line, off-line mit Anreicherung, partielle
Probenahme aus Headspace.

42413 Probenaufgabesystem

Das Probenaufgabesystem ist unter Berlicksichtigung der Materialvertraglichkeit gegeniber Analyten und
Betriebsmittel zu beschreiben.

BEISPIELE Mehrwegeventil, GC-Injektor, maximaler und minimaler Eingangsdruck, Werkstoff.
42414 Probenverbrauch
Es sind Angaben zur bendtigten Probemenge bei definierten physikalischen Bedingungen zu machen.

BEISPIEL Probenverbrauch in Liter je Stunde bei definiertem Druck und definierter Temperatur.
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