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Anwendungswarnvermerk

Dieser Norm-Entwurf mit Erscheinungsdatum 2016-02-05 wird der Offentlichkeit zur Priifung und
Stellungnahme vorgelegt.

Weil die beabsichtigte Norm von der vorliegenden Fassung abweichen kann, ist die Anwendung dieses Entwurfes
besonders zu vereinbaren.

Stellungnahmen werden erbeten

- vorzugsweise online im Norm-Entwurfs-Portal des DIN unter www.entwuerfe.din.de bzw. fiir Norm-Entwtirfe
der DKE auch im Norm-Entwurfs-Portal der DKE unter www.entwuerfe.normenbibliothek.de, sofern dort
wiedergegeben;

- oder als Datei per E-Mail an naw@din.de mdglichst in Form einer Tabelle. Die Vorlage dieser Tabelle kann im
Internet unter www.din.de/stellungnahme oder fiir Stellungnahmen zu Norm-Entwiirfen der DKE unter
www.dke.de/stellungnahme abgerufen werden;

- oder in Papierform an den DIN-Normenausschuss Wasserwesen (NAW), 10772 Berlin (Hausanschrift:
Burggrafenstr. 6, 10787 Berlin).

Die Empfanger dieses Norm-Entwurfs werden gebeten, mit ihren Kommentaren jegliche relevanten
Patentrechte, die sie kennen, mitzuteilen und unterstiitzende Dokumentationen zur Verfligung zu stellen.
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Nationales Vorwort

Der Text von ISO5667-14:2014 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 147 ,Water quality” der
Internationalen Organisation fiir Normung (ISO) erarbeitet und als FprEN ISO 5667-14:2014 durch das
Technische Komitee CEN/TC 230 ,Wasseranalytik“ tibernommen, dessen Sekretariat vom DIN (Deutschland)
gehalten wird.

Das zustdndige deutsche Gremium ist der Arbeitskreis NA 119-01-03-01-01 AK ,Probenahme“ des
Arbeitsausschusses NA 119-01-03 AA ,Wasseruntersuchung” im DIN-Normenausschuss Wasserwesen
(NAW).

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschliefen, ist die englische Originalfassung der

FprEN ISO 5667-14 beigefiigt. Die Nutzungsbedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten
gleichermafien auch fiir den englischen Text.

Bezeichnung des Verfahrens:

Anleitung zur Qualititssicherung und Qualitdatskontrolle bei der Entnahme und Handhabung von
umweltrelevanten Wasserproben (A 25):

Verfahren DIN EN ISO 5667-14 — A 25
Anderungen
Gegeniiber DIN ISO 5667-14:2013-09 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Norm-Nummer und -Titel gedndert;

b) Erweiterung des Anwendungsbereichs um Qualitidtskontrolle bei der manuellen Entnahme von Proben
aus Oberflachenwasser, Trinkwasser, Abwasser, Meerwasser und Grundwasser;

c) Struktur und Gliederung der Norm wurden erweitert;
d) folgende Abschnitte mit neuen Anforderungen wurden aufgenommen;
— Abschnitt 5 ,,Qualitat der Probenahme®;
— Abschnitt 6 ,Strategie und Organisation®;
— Abschnitt 7 ,Entnahme und Handhabung der Probe*;
— Abschnitt 12 ,Analyse und Interpretation von Qualitdtskontrolldaten®;
— Abschnitt 13 ,Unabhdngige Audits*;

e) in Abschnitt 11 (vorher Abschnitt 5) wurden Anforderungen an dotierte Proben und dotierte
Umweltproben unterschieden und festgelegt;

f) die informativen Anhange A ,Haufige Fehlerquellen der Probenahme“ und C ,Probenteilung unter
Anwendung eines Homogenisators“ wurden neu aufgenommen, der vormalige AnhangA ist nun
Anhang B;

g) die Norm wurde redaktionell iiberarbeitet.
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Flr die in diesem Dokument zitierten Internationalen Normen wird im Folgenden auf die entsprechenden
Deutschen Normen hingewiesen:

ISO 3534-1 siehe DIN ISO 3534-1

ISO 3534-2 siehe DIN ISO 3534-2

ISO 5667-1 siehe DIN EN ISO 5667-1
ISO 5667-3 siehe DIN EN ISO 5667-3
ISO 7870-2 siehe DIN ISO 7870-2

ISO 11074 siehe DIN EN ISO 11074
ISO/TR 13530 siehe DIN 38402-60

ISO 15839 siehe DIN EN ISO 15839
ISO/IEC 17025 siehe DIN EN ISO/IEC 17025
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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 priifen, ob und inwieweit die
Festlegung von zuséatzlichen 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:

Anleitung zur Qualitatssicherung und Qualitdtskontrolle bei der Entnahme und Handhabung von
umweltrelevanten Wasserproben (A 25).

Die als DIN-Normen ver6ffentlichten Deutschen Einheitsverfahren sind bei der Beuth Verlag GmbH einzeln
oder zusammengefasst erhaltlich. Aufierdem 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-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 Kenngrofen (Gruppe C)
Anionen (Gruppe D)

Kationen (Gruppe E)

Gemeinsam erfassbare Stoffgruppen (Gruppe F)

Gasformige Bestandteile (Gruppe G)

Summarische Wirkungs- und Stoffkenngréfien (Gruppe H)
Mikrobiologische Verfahren (Gruppe K)

Testverfahren mit Wasserorganismen (Gruppe L)
Biologisch-6kologische Gewasseruntersuchung (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

Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V., Telefon 030 2601-2448, oder die Beuth
Verlag GmbH, 10772 Berlin (Hausanschrift: Am DIN-Platz, Burggrafenstr. 6, 10787 Berlin), Auskunft.
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

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

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

DIN EN ISO 11074, Bodenbeschaffenheit — Wérterbuch

DIN EN ISO 15839, Wasserbeschaffenheit — Online-Sensoren/Analysengeriite fiir Wasser - Spezifikationen und
Leistungspriifungen

DIN EN ISO/IEC 17025, Allgemeine Anforderungen an die Kompetenz von Priif- und Kalibrierlaboratorien

DIN ISO 3534-1, Statistik — Begriffe und Formelzeichen — Teil 1: Wahrscheinlichkeit und allgemeine
statistische Begriffe

DIN ISO 3534-2, Statistik — Begriffe und Formelzeichen — Teil 2: Angewandte Statistik

DIN ISO 7870-2, Regelkarten — Teil 2: Shewhart-Regelkarten
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— Leerseite —
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Sekretariat: DIN

Wasserbeschaffenheit — Probenahme — Teil 14: Anleitung zur
Qualititssicherung und Qualitidtskontrolle bei der Entnahme und
Handhabung von umweltrelevanten Wasserproben (ISO 5667-14:2014)

Qualité de l'eau — Echantillonnage — Partie 14 : Lignes directrices pour le contréle de la qualité dans
I'échantillonnage et la manutention des eaux environnementales (IS0 5667-14:2014)

Water quality — Sampling — Part 14: Guidance on quality assurance and quality control of environmental water
sampling and handling (1SO 5667-14:2014)

ICS:

Deskriptoren

Dokument-Typ: Europaische Norm
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Dokument-Stage: Einstufiges Annahmeverfahren
Dokument-Sprache: D
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Europaisches Vorwort

Der Text von ISO5667-14:2014 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 147 ,Water quality der
Internationalen Organisation fiir Normung (ISO) erarbeitet und als FprEN ISO 5667-14:2014 durch das
Technische Komitee CEN/TC 230 ,Wasseranalytik“ iibernommen, dessen Sekretariat vom DIN gehalten
wird.

Dieses Dokument ist derzeit zum einstufigen Annahmeverfahren vorgelegt.
Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO 5667-14:2014 wurde vom CEN als FprEN ISO 5667-14:2016 ohne irgendeine Abdnderung
genehmigt.
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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, flir 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
verschiedenen ISO-Dokumentenarten notwendigen Annahmekriterien beachtet werden. Dieses Dokument
wurde in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der ISO/IEC-Direktiven, Teil 2 erarbeitet (siehe
www.iso.org/directives).

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
konnen. 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 Patenterklarungen (siehe www.iso.org/patents).

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

Eine Erlduterung der Bedeutung ISO-spezifischer Benennungen und Ausdriicke, die sich auf
Konformitidtsbewertung beziehen, sowie Informationen iiber die Beachtung der WTO-Grundsitze zu
technischen Handelshemmnissen (TBT, en: Technical Barriers to Trade) durch ISO enthélt der folgende Link:
Foreword - Supplementary information.

Diese zweite Ausgabe ersetzt die erste Ausgabe (ISO 5667-14:1998), die technisch iiberarbeitet wurde.

ISO 5667 besteht unter dem allgemeinen Titel Water quality — Sampling aus folgenden Teilen:

— Part 1: Guidance on the design of sampling programmes and sampling techniques

— Part 3: Preservation and handling of water samples

— Part 4: Guidance on sampling from lakes

— Part 5: Guidance on sampling of drinking water

— Part 6: Guidance on sampling of rivers and streams

— Part 7: Guidance on sampling of water and steam in boiler plants

— Part 8: Guidance on sampling of wet deposition

— Part 9: Guidance on sampling from marine waters

— Part 10: Guidance on sampling of waste waters

— Part 11: Guidance on sampling of groundwaters
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— Part 12: Guidance on sampling of bottom sediments;

— Part 13: Guidance on sampling of water, waste water and related sludges

— Part 14: Guidance on quality assurance and quality control of environmental water sampling and handling
— Part 15: Guidance on preservation and handling of sludge and sediment samples

— Part 16: Guidance on biotesting of samples

— Part 17: Guidance on sampling of suspended sediments

— Part 19: Guidance on sampling of marine sediments

— Part 20: Guidance on the use of sampling data for decision making — Compliance with thresholds and
classification systems

— Part 21: Guidance on sampling of drinking water distributed by tankers or means other than distribution
pipes

— Part 22: Guidance on design and installation of groundwater sample points

— Part 23: Guidance on passive sampling in surface waters
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Einleitung

Die Probenahme ist der erste Arbeitsschritt bei der Durchfiihrung von chemischen, physikalischen und
biologischen Untersuchungen. Deshalb sollte das Ziel der Probenahme darin bestehen, eine fiir die
Fragestellung reprasentative Probe zu erhalten und diese ordnungsgemafd dem Laboratorium zur Verfiigung
zu stellen. Fehler, die sich durch die unsachgemifie Probenahme, Probenvorbereitung, Transport sowie
Lagerung ergeben, konnen nicht korrigiert werden.

Dieser Teil von ISO 5667 legt Qualititssicherungs- und -kontrollmafinahmen fest und gibt ergdnzende
Hinweise zur Probenahme auf der Grundlage der wasserartenspezifischen Normen der Reihe von [SO 5667.

Fiir die Entnahme von umweltrelevanten Wasserproben sind Qualitdtskontrollverfahren aus den folgenden
Griinden notwendig:

a) zur Uberwachung der Wirksamkeit der Probenahmemethodik;

b) zum Nachweis, dass die verschiedenen Schritte bei der Durchfiihrung der Probenahme ausreichend
kontrolliert werden und fiir den beabsichtigten Zweck geeignet sind, einschliefdlich einer angemessenen
Kontrolle liber Fehlerquellen wie Probenkontamination, Verlust von Analyten und Probeninstabilitat.
Um dies zu erreichen, sollten die Qualitatskontrollverfahren ein Mittel zur Erkennung von Probenahme-
fehlern und damit ein Mittel zum Ausschluss ungiiltiger oder irrefithrender Daten bieten, die sich aus
dem Probenahmeverfahren ergeben;

c) zur Quantifizierung und Kontrolle der Herkunft des Probenahmefehlers. Die Quantifizierung ergibt
einen Richtwert fiir die Bedeutung, die die Probenahme in der gesamten Genauigkeit der Daten spielt;
und

d) zur Bereitstellung von Informationen iiber angemessen verkiirzte Qualitatssicherungsverfahren, die fiir
kurzfristige Probenahmeeinsitze, z.B. bei Umweltschadensereignissen oder Grundwasserunter-
suchungen, angewendet werden konnten.

Dieser Teil von ISO 5667 ist einer aus der internationalen Normenreihe, die sich mit der Probenahme von

Wasser befasst und sollte in Verbindung mit den anderen Teilen von ISO 5667 und insbesondere mit den

Teilen 1 und 3 gelesen werden.

Die allgemeine Terminologie steht im Einklang mit der veroffentlichten Terminologie.
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WARNUNG — Etwaige Risiken sind zu beriicksichtigen sowie auf ein Mindestmafd zu verringern und
die Sicherheitsvorschriften sind zu befolgen. Siehe ISO 5667-1 fiir bestimmte Vorsichtsmafdnahmen,
einschliefdlich der Probenahme aus Booten und von eisbedeckten Gewissern.

1 Anwendungsbereich

Dieser Teil von ISO 5667 enthdlt eine Anleitung fiir die Auswahl und Anwendung verschiedener Verfahren
der Qualitatssicherung und Qualitatskontrolle zur manuellen Entnahme von Proben aus Oberflichenwasser,
Trinkwasser, Abwasser, Meerwasser und Grundwasser.

ANMERKUNG  Die in diesem Teil von ISO 5667 dargelegten allgemeinen Grundsatze sind in einigen Féllen fiir die
Probenahme von Schlamm und Sediment anwendbar.

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).

[SO 5667-1:2006, Water quality — Sampling — Part 1: Guidance on the design of sampling programmes and
sampling techniques

ISO 5667-3:2012, Water quality — Sampling — Part 3: Preservation and handling of water samples

3 Begriffe

Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

31

Genauigkeit

Grad der Ubereinstimmung zwischen einem Ermittlungsergebnis oder einem Messergebnis und dem wahren
Wert

Anmerkung 1 zum Begriff:  In der Praxis wird der wahre Wert durch den akzeptierten Bezugswert ersetzt.

Anmerkung 2 zum Begriff: Wenn der Ausdruck Genauigkeit auf eine Reihe von Ermittlungsergebnissen oder
Messergebnissen angewendet wird, umfasst er eine Kombination aus zufélligen Komponenten und einer Komponente
fiir den gewohnlichen systematischen Fehler oder die systematische Abweichung.

Anmerkung 3 zum Begriff:  Genauigkeit bezieht sich auf eine Kombination aus Richtigkeit und Prazision.
[ISO 3534-2:2006, 3.3.1]

3.2

systematische Abweichung

Bias

Differenz zwischen dem Erwartungswert eines Ermittlungsergebnisses oder eines Messergebnisses und dem
wahren Wert

Anmerkung 1 zum Begriff:  Die systematische Abweichung ist der gesamte systematische Fehler im Gegensatz zum
zufilligen Fehler. Eine oder mehrere Komponenten des systematischen Fehlers kdnnen zu der systematischen
Abweichung beitragen. Eine grofiere systematische Differenz zum wahren Wert dufdert sich durch einen grofderen Wert
der systematischen Abweichung.
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Anmerkung 2 zum Begriff:  Die systematische Abweichung eines Messinstruments (Richtigkeitsfehler) wird normaler-
weise geschitzt durch Berechnung des mittleren Anzeigefehlers aus einer hinreichenden Anzahl von Wiederholungs-
messungen. Der Anzeigefehler ist die Anzeige eines Messinstrumentes minus dem wahren Wert der zugehorigen
Eingangsgrofie.

Anmerkung 3 zum Begriff:  In der Praxis wird der wahre Wert durch den akzeptierten Bezugswert ersetzt.
[ISO 3534-2:2006, 3.3.2]

3.3

Prazision

Grad der Ubereinstimmung zwischen voneinander unabhingigen Ergebnissen die unter vorgegebenen
Bedingungen ermittelt wurden

Anmerkung 1 zum Begriff:  Die Prazision hangt nur von der Verteilung der zufélligen Fehler ab. Sie bezieht sich nicht
auf den wahren Wert oder den angegebenen Wert.

Anmerkung 2 zum Begriff:  Als Maf3 fiir die Prazision wird im Allgemeinen die Unprazision gewahlt, die berechnet
wird als Standardabweichung des Ermittlungsergebnisses oder des Messergebnisses. Eine kleinere Prazision dufdert
sich durch eine grofiere Standardabweichung.

Anmerkung 3 zum Begriff:  Quantitative Mafde fiir die Prazision hdngen entscheidend von den vereinbarten
Bedingungen ab. Wiederholbedingungen und Vergleichbedingungen sind besondere Satze von dufderst genau verein-
barten Bedingungen.

[ISO 3534-2:2006, 3.3.4]

3.4

Repriasentativitit

Ausmaf3, in dem der Zustand aller Proben, die von einem Wasserkérper genommen wurden, dem Zustand
des zu analysierenden Wassers entspricht

3.5

Blindwert

gemessener Wert, der erhalten wird, wenn die Messung an einer Probe durchgefiihrt wird, die identisch mit
der zu analysierenden Probe ist, jedoch ohne enthaltenen Analyten

Anmerkung 1 zum Begriff:  Entionisiertes (vollentsalztes) Wasser; vor der Probenahme im Laboratorium herge-
stelltes destilliertes Wasser kann fiir Blindwertproben verwendet werden.

3.6

Feldblindwertprobe

im Laboratorium vorbereiteter Behilter mit Wasser oder anderer Blindwertmatrix, der durch das Probe-
nahmepersonal wahrend der Probenahme am Ort der Probenahme aufgestellt wird, um mogliche Konta-
minationen aus der Umwelt nachzuweisen

[ISO 11074:2005, 4.5.3]

3.7

Dotierung

Aufstockung

bekannte Menge eines Analyten (Standard), die zu einer Probe hinzugefiigt wird, in der Regel zum Zwecke
der Abschitzung der systematischen Abweichung eines analytischen Systems mithilfe von
Wiederfindungstests
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3.8

Wiederfindung

Ausmaf? bis zu dem eine bekannte Menge eines Analyten, die einer Probe hinzugefiigt wurde, durch ein
analytisches Verfahren gemessen werden kann

Anmerkung 1 zum Begriff:  Die Wiederfindung wird aus der Differenz zwischen den Ergebnissen aus einem dotierten
(3.7) und einem nicht dotieren Aliquoten der Probe berechnet und iiblicherweise in Prozent angegeben.

3.9

Regelkarte

graphische Darstellung, in der die Werte einer statistischen Kenngrofie fiir eine Folge von Stichproben in
einer bestimmten Ordnung eingetragen sind, um den Prozess in Bezug auf diese Kenngréfie zu regeln, und
um die Streuung zu vermindern

Anmerkung 1 zum Begriff: Die bestimmte Ordnung ist im Allgemeinen eine zeitliche Reihenfolge oder eine
Reihenfolge nach der Nummer der Stichprobe.

Anmerkung 2 zum Begriff:  Die Regelkarte ist am wirksamsten, wenn die Kenngrofie eine Prozessvariable ist, die mit
dem Merkmal eines Endproduktes oder einer Dienstleistung korreliert.

[ISO 3534-2:2006, 2.3.1]

3.10

Shewhart-Regelkarte

Regelkarte mit Shewhart-Regelgrenzen, die in erster Linie dafiir vorgesehen ist, bei den eingetragenen
Werten zwischen deren Streuung wegen zufalliger Streuungsursachen einerseits und wegen systematischer
Streuungsursachen andererseits zu unterscheiden

Anmerkung 1 zum Begriff:  Diese Regelkarte konnte ein Diagramm unter Anwendung von Eigenschaften (z. B. fehler-
hafter Anteil), oder unter Anwendung von Variablen (z.B. Mittelwert und Spannweite) fiir die Bewertung eines
Prozesses sein. Beispiele sind:

a) X-bar-Karte — die Mittelwerte der Probe werden aufgetragen, um den Mittelwert einer Variablen zu kontrollieren;
b) R-Karte — die Spannweiten der Probe werden aufgetragen, um die Variabilitat einer Variablen zu kontrollieren;

c¢) s-Karte — die Standardabweichungen der Probe werden aufgetragen, um die Variabilitidt einer Variablen zu
kontrollieren;

d) s2-Karte — die Varianzen der Probe werden aufgetragen, um die Variabilitit einer Variablen zu kontrollieren;

e) C-Karte — die Anzahl der Defekte (je Charge, je Tag, je Maschine, usw.) wird aufgetragen.
[ISO 3534-2:2006, 2.3.2, modifiziert — Anmerkung 1 zum Begriff wurde hinzugefiigt.]

3.11

Eingriffsgrenzen

Regelgrenzen, zwischen denen die betrachtete Kenngroéfie mit einer sehr hohen Wahrscheinlichkeit liegt,
wenn der Prozess beherrscht ist

Anmerkung 1 zum Begriff:  Auf einer Regelkarte werden Eingriffsgrenzen als Eingriffslinien dargestellt.

Anmerkung 2 zum Begriff: Wenn der Wert der dargestellten Kenngrofie aufserhalb einer Eingriffsgrenze liegt, wird
eine geeignete Korrekturmafinahme fiir den Prozess ergriffen.

Anmerkung 3 zum Begriff: Diese Grenzwerte basieren auf der Annahme, dass nur 0,3 % der normalverteilten
Ergebnisse aufierhalb dieser Grenzen liegen werden. Ein solches Ereignis wiirde stark darauf hindeuten, dass

zusatzliche, zurechenbare Ursachen der Abweichungen vorhanden sein konnten und dass Mafinahmen zur ihrer
Identifizierung und Reduzierung erforderlich werden kénnten.

[ISO 3534-2:2006, 2.4.4, modifiziert — Anmerkung 3 zum Begriff wurde hinzugefiigt.]
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3.12

Warngrenzen

Regelgrenzen, zwischen denen die betrachtete Kenngréfie mit einer hohen Wahrscheinlichkeit liegt, wenn
der Prozess beherrscht ist

Anmerkung 1 zum Begriff:  Auf einer Regelkarte werden Warngrenzen als Warnlinien dargestellt.

Anmerkung 2 zum Begriff: ~Wenn der Wert der dargestellten Kenngréfie aufderhalb der Warngrenzen, aber innerhalb
der Eingriffsgrenzen liegt, wird der Prozess mit erhohter Aufmerksamkeit nach vorgegebenen Anweisungen iiberwacht.

Anmerkung 3 zum Begriff:  Die Grenzwerte werden aus der Standardabweichung der zu betrachtenden Kenngrofie
von mindestens 10 Proben berechnet. Die Warn- und Eingriffskontrollgrenzen sind auf die einzelnen Probenahme-
Ergebnisse bezogen.

[ISO 3534-2:2006, 2.4.3, modifiziert — Anmerkung 3 zum Begriff wurde hinzugefiigt.]

3.13

Unsicherheit

Messunsicherheit

Parameter in Verbindung mit dem Ergebnis einer Messung, der die Streuung der Werte abbildet, die dem
Messwert verniinftigerweise zugeordnet werden kann

[ISO/IEC Guide 99:99:2007, 2.26, modifiziert — die Anmerkungen zum Begriff sind hier nicht enthalten.]

3.14

wahrer Wert

Wert, der eine Grofde oder ein quantitatives Merkmal charakterisiert, und der unter denjenigen Bedingungen
vollstandig definiert ist, die bei der Betrachtung der Grofie oder des quantitativen Merkmals vorliegen

Anmerkung 1 zum Begriff: Der wahre Wert einer Grofde oder eines quantitativen Merkmals ist ein theoretischer
Begriff und im Allgemeinen nicht genau bekannt.

[ISO 3534-2:2006, 3.2.5, modifiziert — Anmerkung 2 zum Begriff ist hier nicht enthalten.]

3.15

akzeptierter Bezugswert

Wert, der als vereinbarter Bezugswert fiir einen Vergleich dient

Anmerkung 1 zum Begriff:  Der anerkannte Bezugswert wird hergeleitet als:

a) theoretischer oder feststehender Wert, der auf wissenschaftlicher Grundlage beruht;

b) festgesetzter oder anerkannter Wert, der auf der Arbeit einer nationalen oder internationalen Organisation beruht;

c¢) ein Konsens oder ein anerkannter Wert, der auf gemeinsamen Untersuchungen unter Aufsicht einer
wissenschaftlichen oder technischen Arbeitsgruppe beruht;

d) Erwartungswert, also als Mittelwert einer genau angegebenen Messreihe, falls a), b) und c) nicht vorliegen.

[ISO 3534-2:2006, 3.2.7]
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4 Fehlerquellen der Probenahme

Zu den Fehlerquellen des Probenahme gehéren die folgenden:

a) Kontamination:
Kontamination kann durch Materialien der Probenahmeausriistung (Probenahmegefifie und Proben-
behilter) durch Kreuzkontamination zwischen den Proben und bei der Probenkonservierung sowie
durch unsachgemaéfie Lagerung und Transport verursacht werden.

b) Probeninstabilitat:
Die Art der verwendeten Probenahmegefiafie und Probenbehdlter kann die Stabilitit des Analyten
zwischen Probenahme und Analyse aufgrund der Eigeninstabilitit der Probe selbst und der
Bedingungen, unter denen Proben gelagert und transportiert werden, beeinflussen.

c) Unsachgemafie Konservierung:
Die Auswahl der Probenahmegefifie und Probenbehalter wirkt sich auf die Beschaffenheit des Analyten
und die verfiigbaren Konservierungsmoglichkeiten aus, Einzelheiten siehe ISO 5667-3.

d) Unsachgemaifie Probenahme:
Eine Abweichung von der Probenahme-Arbeitsanweisung oder die Durchfilhrung selbst konnte eine
Fehlerquelle sein.

e) Probenahme aus nicht homogenen Wasserkorpern;

f) Probentransport.

Bild 1 zeigt verschiedene Fehlerquellen des Probenahme: Umwelt , Personal, Materialien, Verfahren ,
Konservierung und Transport. Weitere Beispiele fiir gemeinsame Fehlerquellen des Probenahme enthalt
Anhang A.

PERSONAL

|KONSERVIERUNG| | TRANSPORT |

Flaschentyp

Informationsiibermittiun:
Vorbehandlung der Flasche Probenahme.Labor 9
SchulungsmaZnahmen
Konservierungs-
stoffe

Erfahrung
Filtration

Persdnliche Schutzausriistung
(Handschuhe, Stiefel)

Fullung

Temperatur
Lagerung

P | ERGEBNIS

Variation der Zusam-

Probenahmegerate mensetzung

Vorbehandlung, z. B. Spiilen
Temperatur

Probenahmebericht Réaumliche Variationen

Zusammensetzung

Durchfluss

UMWELT

Probenahmeort
Lagerung

Probenahmetief
Vorbehandlung robenahmetiefe

MATERIALIEN VERFAHREN

Bild 1 — Fehlerquellen der Probenahme
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5 Qualitat der Probenahme
5.1 Allgemeines

Fiir jede Probenserie sollte ein Programm zur Feststellung der Qualitit der Probenahme erstellt werden, um
sicherzustellen, dass die aus den Probenahmeprogrammen ermittelten Daten sowohl vertrauenswiirdig als
auch wissenschaftlich zuverlassig sind. Fehlentscheidungen bei jedem Arbeitsschritt des Probenahme-
verfahrens konnen zu wesentlichen Fehlern innerhalb der ermittelten Daten fithren.

Untersuchungslaboratorien haben iiblicherweise entsprechend den Anforderungen nationaler Festlegungen
und in Ubereinstimmung mit ISO/IEC 17025 strenge Programme der Qualititssicherung und
Qualititskontrolle (QS/QK). Jedoch konnen derartige Laborprogramme der QS/QK die strengen
Qualitatsprogramme der Probenahme nicht ersetzen, die fiir die Entnahme und Handhabung von Proben vor
der Lieferung an Untersuchungslaboratorien erforderlich sind.

Die Qualitdatsprogramme fiir die Probenahme umfassen samtliche Arbeitsschritte zum Erhalt giiltiger
Ergebnisse. Die Qualitdtsprogramme fiir die Probenahme enthalten den dokumentierten Nachweis zur
Ausbildung und Kompetenz des Probenahmepersonals, dass geeignete Verfahren zur Probenahme und
Probenhandhabung eingesetzt wurden, dass die Ausriistung gewartet und kalibriert wurden, dass korrekte
Verfahrensweisen eingehalten wurden und dass die Aufzeichnungen sowohl vollstandig als auch verlasslich
sind. Es ist wichtig, ein Qualitatssicherungsprogramm und die Qualitidtskontrolle zu etablieren, die fiir die
Charakterisierung und Reduzierung von Fehlern wirksam sind. Abhdngig von der Zielsetzung (z.B. zur
Uberpriifung in Bezug auf eine Kontamination der Probe an verschiedenen Punkten des
Probenahmeverfahrens und der Identifizierung potentieller Probleme) wird die Qualitiatskontrolle
unterschiedlich sein. Siehe Tabelle 1.

Tabelle 1 — Mittel der Qualititskontrolle fiir verschiedene Zielsetzungen

Zielsetzung Mittel zur Umsetzung

Uberpriifung des Nichtvorhandenseins von | Umgebungsblindprobe, Feldblindprobe, Transport-
Kontamination blindprobe, Blindprobe der Ausriistung und des Filters

Berechnung der Prazision der Probenahme | Doppelprobe

Uberpriifung der Stabilitit der Probe Dotierung

Besondere Bedeutung sollte den sorgfiltig durchgefithrten vor-Ort-Messungen und der korrekten
Aufzeichnung der bestimmten Ergebnisse zukommen. In Bezug auf die analytische Qualitatssicherung fiir die
Wasseruntersuchung sollte auf ISO/TS 13530 und hinsichtlich der Online-Sensoren/Analysengerate fiir
Wasser sollte auf ISO 15839 verwiesen werden.

Da die analysierenden Laboratorien in Bezug auf die QS/QK iiber Fachkenntnisse verfiigen, wird
vorgeschlagen, dass sie sich aktiv bei der Gestaltung und Bewertung von Qualitdtsprogrammen fiir die
Probenahme beteiligen.

5.2 Technische und personelle Anforderungen

Um eine Probe ordnungsgemafd zu entnehmen, sollte eine geeignete und gereinigte Ausriistung [wie z. B.
Probenbehilter, Probenahmegerite, Filtrationsgerat, ein Homogenisator, ein Zwischenbehalter (Trichter,
Probenschopfer) sowie eine Messausriistung fiir die Vor-Ort-Analyse] in ausreichender Anzahl vorhanden

sein. Die regelméfdige Wartung der gesamten Ausriistung sollte garantiert sein.

Das Probenahmefahrzeug und die Einrichtung sollten entsprechend den Anforderungen an die Probenahme
(Laborfahrzeug) ausgeriistet sein.
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Das Probenahmepersonal sollte iiber eine entsprechende professionelle Ausbildung verfiigen, z.B.
abgeschlossene Berufsausbildung als Chemielaborant oder als Fachkraft fiir Abwassertechnik. Eine
wesentliche Voraussetzung ist eine entsprechende Einweisung und die regelmafiige Schulung des
Probenahmepersonals. Die Teilnahme an internen und/oder externen Schulungen sollte dokumentiert
werden (siehe 5.4).

Ein regelmafiiger Informationsaustausch zwischen Auftraggeber, Probenahme- und Laborpersonal
verbessert die Qualitat der Probenahme und Untersuchung. Simtliche notwendigen Informationen in Bezug
auf eine qualitdtsgesicherte Probenahme sollten in der Anweisung fiir das Probenahmepersonal [7]
enthalten sein.

5.3 Probenahmeanleitung

5.3.1 Bei der Probenahme sollten die allgemeinen Anforderungen in Bezug auf die Kompetenz von Priif-
und Kalibrierlaboratorien gelten.

Verfahrens- oder Arbeitsanweisungen sollten erstellt werden und sollten die folgenden Aspekte enthalten:

[7]

a) Probenahme (matrix-basiert);

b) Vor-Ort-Messung;

c) Probenvorbehandlung;

d) Probenkonservierung (parameter-bezogen);

e) Probentransport, -lagerung und Probeniibergabe/-eingang.

Jede fiir die Entnahme von Wasserproben verantwortliche Person sollte vor Ort iiber eine aktuelle Probe-
nahmeanleitung verfiigen. Diese sollte spezifische Anleitungen fiir anzuwendende Probenahmeverfahren,
Probenhandhabung und -konservierung , Vor-Ort-Analysenverfahren, zu befolgende Techniken beim
Probentransport und zu Einzelheiten des Verfahrens bieten, die ein anzuwendendes Gerdt mit einem
kontinuierlichen Online-Sensor betreffen. Es wird empfohlen, zuséatzliche Einzelheiten in die
Probenahmeanleitung zu samtlichen Verfahren aufzunehmen, die zur Qualitdtssicherung bei der
Probenahme, bei der Durchfiihrung von Vor-Ort-Messungen, beim Transport von Proben zum Laboratorium
sowie bei der Anwendung oder Uberpriifung kontinuierlich arbeitender Uberwachungseinrichtungen
anzuwenden sind.

5.3.2 Die Probenahmeanleitung sollte Folgendes festlegen:

a) die Arten der Flaschen oder Behilter, deren Verschliisse und die speziellen Zwecke, fiir die sie einzu-
setzen sind;

b) falls zutreffend, das Reinigungsverfahren und die Haltbarkeitsdauer der fiir jeden Parameter
verwendeten Flaschen, Behalter und Verschliisse, einschlief}lich der Menge und Art des zuzugebenden
Konservierungsmittels (z. B. erster Auszug, gesptlt, Stagnation) und das Verfahren zur Entnahme von
Proben fir verschiedene Parameter;

c) das Probenahmeverfahren fiir jeden Parameter einschlieflich der zu entnehmenden Probenart;

d) die Haufigkeit und die Reihenfolge der Probenahme;

e) die Bedingungen fiir die Lagerung und den Transport von Proben und die maximale Zeit, die vergehen
kann, bis die Analyse fiir jeden Parameter beginnen sollte; und
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f) die Beschreibung der Konservierungsmittel (einschliefilich der iiblichen Farbe) und die geeigneten
Sicherheitsmafinahmen im Fall von Verschiitten oder von Kontakt mit der Haut oder den Augen.

Es wird empfohlen, zusitzliche Informationen zur Probenahmeanleitung bereit zu halten, wie fiir
Probenahmen unter ungewohnlichen Bedingungen oder einen Notfallplan bei unvorhergesehenen
Ereignissen.

ANMERKUNG Sofern Laptops an der Probenahmestelle angewendet werden, ist es zweckmafig, elektronische
Versionen der Probenahmeanleitung zu haben. Die Anwendung von elektronischen Dokumentvorlagen und
Arbeitsblattern kann die Fehler bei der Aufzeichnung der Informationen verringern und automatische Berechnungen
zur Verfiigung stellen.

5.4 Schulung des Probenahmepersonals

Das Probenahmepersonal sollte, bevor ihm das unbeaufsichtigte Arbeiten ermdoglicht wird, griindlich
geschult sein. Die Schulung sollte gegebenenfalls Folgendes enthalten:

a) Grundlagen und Praktiken der Wasserversorgung und -verteilung;
b) Grundlagen und Praktiken der Hygiene der Wasserversorgung;
c) einfiihrende Kenntnis der Wasserchemie und der Mikrobiologie;

d) Kenntnis iiber die Schwachstellen der Wasserversorgung hinsichtlich der Kontamination einschliefilich
von Fallstudien wirklicher Kontaminationsereignisse mit dem Schwerpunkt auf Fakalkontamination;

e) Erfahrungen zu allen Aspekten der Probenahme;

f) Arbeitserfahrung mit Labortechniken unter Aufsicht, falls vom Personal erwartet wird, analytische
Messungen durchzufiihren oder die Online-Uberwachungseinrichtungen zu bedienen;

g) den Uberblick iiber diesen Teil von ISO 5667 und den Uberblick iiber die zutreffenden Abschnitte von
Referenznormen; und

h) den vollstindigen Inhalt der Probenahmeanleitung mit dem besonderen Schwerpunkt auf die
Identifizierung und sichere Bewéltigung oder Vermeidung von potentiellen Gefahrdungen.

Sobald das Personal geschult ist, sollte die Leistung des gesamten Probenahmepersonals Gegenstand einer
regelmiRigen Uberpriifung sein. Die Uberwachungs- und Begutachtungsverfahren, die Kriterien einer
zufriedenstellenden Leistung und der Teilnahme an Fortbildungsmafinahmen sollten dokumentiert werden.
Diese Schulung sollte regelmafiig aktualisiert werden. Detailliertere Informationen tiber die Anforderungen
in Bezug auf die Schulung des Personals sind in ISO/IEC 17025 enthalten.

Fiir jeden Probenehmer sollte ein Ausbildungsbericht erstellt werden, in dem die durchgefiihrte Schulung
detailliert dargestellt ist, mit Daten und Bewertung der Kompetenz, Ergebnissen der Bewertung von
Begutachtungen, Fortbildung und zusatzlich erhaltener Ausbildung und jeglicher erneuter Beurteilung der
Kompetenz. Eine jahrliche Uberpriifung einer derartigen Schulung wird als Minimum angesehen.
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6 Strategie und Organisation
6.1 Zeit, Dauer und Haufigkeit der Probenahme

Der Zweck der Probenahme besteht darin, eine fiir das Untersuchungsziel reprasentative Probe zu erhalten.
Dieses bezieht sich auf:

a) die zeitliche Reprasentativitat;
b) die Ortliche Reprasentativitat und
c) das geeignete Probenahmeverfahren.

Dieses setzt voraus, dass die Probenahme sorgfaltig hinsichtlich sowohl des Zeitaufwandes, des geeigneten
Fahrzeuges und der geeigneten Ausriistung als auch des erforderlichen, fachlich qualifizierten Personals
geplant wird. [7]

Zeit, Dauer und Haufigkeit konnen bei der Untersuchung beispielsweise von Abwasser, Oberflichenwasser
und Grundwasser weitgehend variieren. Deren Festlegungen beruhen auf Rechtsvorschriften,
Fragestellungen und sonstigen Gegebenheiten. Fiir weitere Informationen siehe ISO 5667-1 und die
wasserartenspezifischen Normen der Reihe ISO 5667.

6.2 Probenahmestellen

Um erste Vorstellungen von der Probenahmestelle zu erhalten, ist es sinnvoll, sich einen Uberblick iiber die
vorhandene Dokumentation zu verschaffen. Die Dokumentation wird durch die Lagekoordinaten (Ost- und
Nordwert) definiert. Sie umfasst Karten (Uberblick und Detail) sowie Fotografien (falls erforderlich, zu
unterschiedlichen Jahreszeiten aufgenommen). In der Praxis haben sich Mobiltelefone mit topographischen
Karten fiir die GPS-Navigation als niitzlich erwiesen. [7] Fiir weitere Informationen siehe ISO 5667-1 und die
wasserartspezifischen Normen der Reihe ISO 5667.

Es ist absolut notwendig, die Probenahmestelle entsprechend den o6rtlichen Umstinden zu iiberpriifen. Nur
vor Ort ist es moglich, zu beurteilen, ob eine Probenahmestelle reprasentativ fiir den zu untersuchenden
Bereich und die betreffende Fragestellung ist und ob die Probenahmestelle leicht zuganglich ist.

7 Entnahme und Handhabung der Probe

7.1 Uberpriifung der Ausriistung und des Fahrzeuges vor der Durchfiihrung eines
Probenahmeprogramms

Das Probenahmepersonal sollte einen eindeutig formulierten Probenahmeauftrag erhalten. Anschlief3end
wird die Probenahme auf der Grundlage der Arbeitsanweisungen vorbereitet. Zur Bereitstellung sowohl der
Materialien und Ausriistung als auch in Bezug auf deren Vorbereitung fiir die Probenahme sollten die
Verantwortlichkeiten zwischen Auftraggeber, Labor- und Probenahmepersonal eindeutig festgelegt sein. [8]

Die wesentlichen Arbeitsschritte bei der Vorbereitung der Probenahme sind: [7]

a) Bereitstellung der gereinigten Probenahmegeriate, Zwischenbehiltern wund Gerdte zur
Probenvorbehandlung vor Ort (Homogenisierung, Filtration);

b) Bereitstellung von gereinigten Probenbehdltern und deren Verschliissen in ausreichender Anzahl
entsprechend den zu analysierenden Parametern/Parametergruppen. Es sollte sichergestellt werden,
dass die Behalter wahrend des Transportes verschlossen sind und durch das Behaltermaterial keine
Verdanderungen hinsichtlich der zu analysierenden Parameter/Parametergruppen durch Kontamination,
Adsorption, Diffusion oder Ausgasung auftreten;
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c) Bereitstellung von Materialien (z. B. Etiketten zur Kennzeichnung der Probenbehalter);
d) Bereitstellung von Materialien fiir die Probenkonservierung und die erforderlichen Dosiergerite;

e) Bereitstellung von  Probenahmedokumenten, bestehend aus dem  Probenahmeauftrag,
Probenahmeprotokoll und Dokumentation der Probenahmestelle;

f) Bereitstellung und Vorbereitung der Ausriistung fiir die Vor-Ort-Messungen (z.B. Temperatur,
Sauerstoff, pH-Wert, Leitfahigkeit, Triibbung und Priflésungen, die fiir die Untersuchungen vor Ort
erforderlich sind);

g) Bereitstellung von geeigneter Schutz- und Sicherheitsausriistung;

h) Bereitstellung giiltiger Zutrittsberechtigungen (z. B. Ausnahmegenehmigungen, Berechtigungen fiir die
Befahrbarkeit, Dienstausweise, Schliissel);

i) Vorbereitung des Probenahmefahrzeuges in Bezug auf die Betriebs- und Fahrsicherheit, die Sauberkeit
und das Kiihlaggregat des Fahrzeuges;

i) Rutsch- und bruchfeste Verladung von Gerdten und Ausriistung in die Verstaueinrichtungen des
Probenahmefahrzeuges (wie Vor-Ort-Messgerdte, Kisten, ...) bei gleichméafiiger Verteilung im Fahrzeug
(Ladungssicherung).

7.2 Vorbereitung fiir die Probenahme vor Ort
Es ist wichtig:

a) die Richtigkeit der Probenahmestelle zu priifen (Koordinaten, Messstellennummer, genaue Position
[z. B. Ufer (linkes/rechtes), Flussmitte]);

b) die Probenahmebedingungen zu protokollieren (Datum, Zeit, Wetter, Besonderheiten am und im
Gewadsser, falls erforderlich Aufzeichnung von Wasserstand und Durchfluss);

c) Probenahmeausriistung und Probenbehélter nach Art und Material auszuwéhlen;

d) sicherzustellen, dass stets gereinigte Gerdtschaften bei jeder Probenahme eingesetzt werden,
ausreichend viele Geratschaften wie Probenschopfer mitzufiihren sind. Ist dieses nicht moglich, sollten
die Probenahmegerate durch Vorspiilen mit dem Probenmaterial oder deionisiertem Wasser gereinigt
werden, um jede Verschleppung von Probeninhaltsstoffen zu verhindern. In bestimmten Fallen (z. B.
hohe Konzentration von Feststoffen oder sichtbares Vorhandensein von Olen und Fetten) diirfen die
Probenahmegerite nicht mit dem Probenmaterial vorgespiilt werden;

e) die gekennzeichneten Probenbehilter auf Richtigkeit und Vollstdndigkeit zu priifen und dauerhaft zu
kennzeichnen.

7.3 Vor-Ort-Messungen

Die Vor-Ort-Messungen sollten vor der eigentlichen Probenahme erfolgen, da sie moglicherweise noch
Hinweise geben konnten, die bei der Probenahme beachtet werden sollten. Die Messungen kénnen entweder
direkt in dem zu beprobenden Medium erfolgen oder in einer Stichprobe, die nach der Messung zu
verwerfen ist. In dem Schopfgefaf? oder in den Probensammelgefdfden sollten keine Messfiihler oder
Elektroden in Kombination angewendet werden, weil die Anwendung mehrerer Sensoren zur
Kontamination der Probe beitragen kdnnte. [8]
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Es ist wichtig, sicherzustellen, dass die Vor-Ort-Messgerate regelmafdig kalibriert werden. Sowohl
Funktionspriifungen und Kalibrierungen als auch die Art der Dokumentation werden fiir jeden Parameter in
der Arbeitsanweisung festgelegt. Eine Uberpriifung der Messgerite sollte vor Ort vor den Messungen und
nach einer Serie von Messungen durchgefiihrt werden.

Die Temperatur der Probe wird vor Ort gemessen und aufgezeichnet. Physikalische Parameter
(beispielsweise pH-Wert, geloste Gase, suspendierte Feststoffe) sollten vor Ort oder so bald wie moglich
bestimmt werden. Die Messung des pH-Werts in ionenarmen Wasser mit geringer Pufferkapazitiat oder in
Salzwasser erfordert besondere Messbedingungen. Bei einigen Sauerstoffsensoren sollte ein
Mindestdurchfluss oder eine -bewegung garantiert sein. Fiir den Fall von Bruchschaden sind alternative
Sensoren bereitzustellen.

Die Ergebnisse dieser Arbeitsgédnge (messtechnische Kontrolle der Vor-Ort-Messgerate, Handhabung der
Kalibrierlésungen) sollten aufgezeichnet und aufbewahrt werden.

7.4 Entnahme der Proben
7.4.1 Stichproben

Stichproben werden zur Erfassung des momentanen Zustands in Bezug auf die Zeit und/oder die Stelle in
einem Wasserkorper bendétigt. Sie sollten insbesondere entnommen werden, wenn eine Kkurzzeitige
Verdnderung in der Konzentration der zu bestimmenden Analyten in der Probe anzunehmen ist. Die Griinde
dafiir konnen starke Ausgasungen, schneller Abbau, Adsorption oder Kontamination sein. Beim Schépfen der
Probe unter Anwendung geeigneter Gerdte werden diese Effekte verringert.

Das direkte Einfiillen der Stichprobe in den Probenbehalter sollte bevorzugt werden. Das Material des
verwendeten Gefafdes sollte entsprechend den Untersuchungsparametern ausgewahlt werden. Eine
Kontamination der Probe durch fliissige oder feste Riickstinde an den Probenahmegerdten sollte
ausgeschlossen werden.

Fiir weitere Informationen siehe ISO 5667-1 und die wasserartenspezifischen Normen der Reihe ISO 5667.

In einigen Fillen sollte der Probenbehilter nach dem Befiillen luftdicht und ohne Gasraum oberhalb der
Fliissigkeit verschlossen werden.

7.4.2 Mischproben

Zur Entnahme einer Mischprobe werden mehrere Stichproben iiber einen bestimmten Zeitraum von Hand
gemischt oder durch ein automatisches Probenahmegerit, das kontinuierlich oder diskontinuierlich
gesammelt. Bei Anwendung eines automatischen Probenahmesystems sollte darauf geachtet werden, dass
sich keine Stoffe in dem Leitungssystem absetzen. Samtliche wasserfithrenden Teile der Pumpe, die
Schlduche oder Rohre und die daran angeschlossene Probenahmeausriistung sollten aus einem Material
hergestellt sein, das die Probe hinsichtlich der zu bestimmenden Analyten nicht verdandert.

Druckseitig wirkende Pumpen (Tauchmotorpumpen) sollten Vakuumsystemen vorgezogen werden, um ein

Ausgasen von fliichtigen Substanzen auf ein Mindestmaf? zu verringern. Um die Leckage des Schmiermittels
in das Wasser oder in die Probe zu verhindern, sollte die Pumpe selbstschmierend sein.
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Bei der automatischen Probenahme mit kontinuierlich oder diskontinuierlich arbeitenden Einrichtungen vor
Ort sollten spezifische Verfahren der Qualitdtssicherung durch den Betreiber festgelegt werden, z. B. wie
nachstehend angegeben: [7]

a) Position der Wasserentnahmestelle;
b) Artder Pumpe (Ansaug- oder Druckpumpe);

c¢) Material der wasserfiihrenden Teile (Pumpe, Rohre/Schlduche einschliefdlich Kupplungen,
Probenahmegerat);

d) Zeitintervalle und Probenvolumina von Einzelproben;

e) Kihlung/Einfrieren/Konservierung;

f) Umfillen der Mischproben nach Homogenisierung in die Probenbehalter und
g) Reinigung und Wartung der Ausriistung.

7.4.3 Probenvorbehandlung

Da Wasserproben infolge der biologischen Aktivitdit und der chemischen Reaktionsprozesse ihrer
Bestandteile einer sehr schnellen Verdnderung unterliegen konnen, sollten unmittelbar nach der
Probenahme geeignete Konservierungs- oder Vorbehandlungsmafinahmen durchgefiihrt werden. Die Art
der Probenvorbehandlung und -konservierung sollte fiir jeden Parameter oder jede Parametergruppe in
einem ,Behdlter- und Konservierungsplan“ festgelegt werden und im Standardarbeitsverfahren enthalten
sein. Das Probenahmepersonal sollte die vom Laboratorium vorgegebenen Konservierungsanleitungen
einhalten.

7.4.4 Homogenisierung und Probenteilung

Wenn das erforderliche Probenvolumen so grofs ist, dass mehrere Entnahmen mit einer Pumpe notwendig
sind und/oder andere Probenbehalter mit einer Probe gefiillt werden miissen, sollte die Homogenitait der
Probe sichergestellt werden. Das ist besonders bei partikelhaltigen Proben und der Bestimmung von an
Feststoffpartikeln angereicherten Analyten zu beachten.

Bei grofden Probenvolumina sollten Homogenisatoren mit transportablen Probengefafien und mit einem
Magnetriihrer oder mechanischem Riihrer bei der Probenahme von Abwasser eingesetzt werden.

Abhiangig vom Untersuchungsumfang ergeben sich die folgenden Varianten: [7]
a) Probenteilung aus einem Eimer

In der Praxis hat sich die Probenahme mit einem Eimer als leicht durchfithrbar erwiesen. Eine
Voraussetzung besteht darin, dass alle Teilproben in den Eimer gefiillt werden kénnen und dass keine
Inhomogenitat in der Stichprobe vorhanden ist. Die Probe wird mit einem geeigneten Gefafd entnommen
und anschlief3end in mehrere Probenbehdlter verteilt. Die Teilproben fiir die Parameter, bei denen eine
Abhangigkeit von den suspendierten Stoffen vorhanden ist (wie z. B. Schwermetalle, Gesamtphosphor)
werden vorrangig in Flaschen abgefiillt. Falls erforderlich sollte die geschopfte Probe zwischen den
einzelnen Abfiillvorgdngen unter Anwendung eines geeigneten Riihrstabes vorsichtig homogenisiert
werden.
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b) Probenteilung unter Verwendung eines Homogenisiergefafdes

Die einzelnen Schopfproben werden zuerst in ein ausreichend grof3es Sammelgefafs gegeben, aus dem
die verschiedenen Probenbehdlter (Teilproben) nach dem vorsichtigen, kontinuierlichen und
vollstandigen Durchmischen iiber einen Entnahmehahn abgefiillt werden.

Zum Sammeln, Mischen und Abfiillen ist bei grofien Probenvolumina ein Homogenisiergefafd mit
Magnetrithrwerk oder einem mechanischen Rithrer gut geeignet, wie es bei der Probenahme von
Abwasser verwendet wird. Wahrend des Abfiillens der Probenbehalter sollte das vorsichtige Riihren
fortgesetzt werden, dabei sollte ein Gasaustausch vermieden werden.

Zum Nachweis der Homogenitat der Probe im Behdlter werden die physikalisch-chemischen Parameter (z. B.
suspendierte Stoffe, Metalle, organische Bestandteile) mit Proben iiberwacht, die aus unterschiedlichen
Hohen im Behélter entnommen werden:

— zur Bestimmung der Dauer der Homogenisierung, um eine homogene Zusammensetzung beim Abfiillen
in den Behalter zu erreichen, und

— um die Reprasentativitiat der Probe sicherzustellen.

Die hochste Abweichung zwischen zwei Messungen fiir den zur Erfiillung des Kriteriums der Homogenitit
ausgewadhlten Parameter sollte méglichst < 20 % sein. Fiir Einzelheiten siehe das Beispiel in Anhang C.

Zur Vermeidung von Verdnderungen durch iibermafiigen Lufteintrag sollten die Probenbehdlter fiir die
Bestimmung von bestimmten fliichtigen Parametern gefiillt werden bis sie iiberlaufen, dabei sind
mindestens zwei Volumina tiberfliefRen zu lassen und anschlief3end der Behalter sofort zu verschlief2en, um
sicherzustellen, dass keine Luftblasen vorhanden sind.

7.4.5 Filtration

In einigen Fallen ist das Ziel der Probenahme die Bestimmung der 16slichen Bestandteile (z.B. Metalle,
Nahrstoffe, geloster organischer Kohlenstoff (DOC)). Einige Anforderungen sind in 1SO 5667-3:2012, 6.2
(Filtration vor Ort), angegeben. Dafiir ist es ratsam, den ,gelosten“ Bestandteil von den ,partikelférmigen”
Bestandteilen bereits an der Probenahmestelle vor dem Transport zum Laboratorium zu trennen. Dadurch
koénnen Verdnderungen in der Zusammensetzung, die ansonsten nach der Probenahme vor jeder
Behandlung im Laboratorium oder vor der Analyse auftreten kénnten, auf ein Mindestmafd verringert
werden. Ist die Filtration vor Ort nicht moglich, sollten die Proben sofort nach dem Eingang der Probe im
Laboratorium filtriert werden. Sind Mafdnahmen zur Feststoffabtrennung (z.B. Filtration, Sedimentation,
Zentrifugation) durchzufiihren, sollten diese grundsatzlich vor der Konservierung erfolgen.

Die Auswahl der Filtrationsverfahren ist vom Untersuchungsspektrum abhingig. Die entsprechenden
Anleitungen der einzelnen Normen sollten berticksichtigt werden.

Bei der Filtration vor Ort werden tragbare Filtriereinrichtungen mit Membranfiltern (z.B. 0,45 pum)
zusammen mit Einwegspritzen angewendet. Das Spiilen des Filters im Laboratorium oder vor Ort ist bei
bestimmten Parametern notwendig, die materialbedingt im Filter enthalten sein konnten.[8] Das
Filtermaterial sollte vor dem Einsatz zur Probenahme regelmafiig auf Blindwerte gepriift werden.

Flir das Monitoring der geldsten prioritaren Metallen wird empfohlen, dass die Filtration von Wasserproben
unter standardisierten Bedingungen vor Ort unmittelbar nach der Probenahme erfolgt, weil die Verluste
durch Adsorption an Behalterwandungen wahrscheinlich in einer sehr kurzen Zeitspanne auftreten werden,
besonders bei Proben mit einem hohen Gehalt an suspendierten Stoffen. [9]
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7.4.6 Probenkonservierung

Die Anforderungen an die Konservierung bei den einzelnen zu messenden Analyten sind in ISO 5667-3
dokumentiert. Diese bilden die Grundlage fiir die Erstellung eines ,Behélter- und Konservierungsplans®. Die
Spezifikationen von ISO 5667-3 gelten, sofern sie nicht von in anderen Normen angegebenen Spezifikationen
abweichen.

Bei Proben, die nicht mit Konservierungsmitteln behandelt werden, sollten die Probenbehdlter sofort gefiillt
und verschlossen werden, um eine Querkontamination aus externen Quellen auf ein Mindestmafd zu
verringern (siehe nachstehenden Absatz).

Es ist wesentlich, sicherzustellen, dass die Konservierungsmittel korrekt vorbereitet und dosiert werden. Die
Probenbehélter fiir die chemisch konservierten Proben sollten ausschliefdlich fiir die gleichen
Untersuchungen eingesetzt und entsprechend gekennzeichnet werden. Uniibersichtliche Beschriftung und
Kontamination der Verschliisse sind zu vermeiden. Auf die Haltbarkeit des Konservierungsmittels sollte
sorgfaltig geachtet werden.

Bei der Vorbereitung von Flaschen, die Konservierungsmittel enthalten, wird empfohlen, dass die Vor-
bereitung von Behéltern in einer Reihenfolge erfolgt, die das Risiko des Einschleppens einer systematischen
Abweichung (Bias) infolge von Kontamination des zu untersuchenden Analyten durch die fiir die Konser-
vierung anderer Analyten verwendete Substanz in der Folge der Analyse auf ein Mindestmafd verringert
wird. Beispielsweise sollte kein Chloroform als ein biozider Wirkstoff bei der Konservierung von Proben fiir
spezifische Anwendungen in der gleichen Umgebung verwendet werden, in der Flaschen fiir die Entnahme
von Proben fiir das Screening auf chlorierte Losemittel gefordert werden.

Qualitatssicherungsproben, die fiir den Transport, die Stabilisierung und die Lagerung genutzt werden,
sollten mit demselben Verfahren wie die Prifproben behandelt werden. Weiterhin sollten die Angaben auf

den Probenetiketten der Qualitdtssicherungsproben die Anonymitidt als Qualitdtssicherungsproben
sicherstellen.

8 Probenkennzeichnung/-identifizierung

Jeder Probenbehélter sollte eindeutig und dauerhaft gekennzeichnet sein. Markierungsstifte mit Losemitteln
sind nicht anzuwenden (Risiko der Kontamination der Probe). Das Etikett kann beispielsweise die folgenden
Angaben umfassen:

a) Probennummer;

b) Probenahmestelle;

c) Datum und Zeit;

d) Konservierungsmittel, gegebenenfalls Angabe zur Art und zugefiigten Menge und

e) Vorbehandlung der Probe vor Ort (z. B. filtriert).

Bei bestimmten Parametern (Gruppen) ist es sinnvoll, deutlich erkennbare Sitze von Probenbehiltern
anzuwenden, um Querkontamination zu vermeiden.
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