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Die Stellung der Bodenluft in der Altlastenbearbeitung in Bayern

Die Stellung der Bodenluft in der Altlastenbearbeitung in
Bayern

Dr. Andreas Hofmann, LfU

Die Stellung der Bodenluftin der Altlastenbearbeitungin

Bayerisches Landesamt fur -~ &
Bayern

et

Bayerische Arbeitshilfen mit Bezug zur Bodenluft

+ Merkblatt Altlasten 3.8/1
Untersuchung und Bewertung von Altlasten,
schédlichen Bodenverdnderungenund
Gewd sserverunreinigungen
Wirkungspfad Boden— Gewésser

+ Merkblatt Altlasten 2
Hinweise zur Untersuchung und Bewertung
von fliichtigen Stoffen bei Altlasten und
schédlichen Bodenverdnderungen
Wirkungspfad Boden— Bodenluft— Mensch

+ Merkblatt Nr. 3.8/4
Probennahme von Boden und Bodenluft bei
Altlasten und schédlichen Boden-
verdnderungenfiir die Wirkungspfade Boden
— Mensch und Boden— Gewdésser

+ Merkblatt Nr. 3.8/5
Untersuchung von Bodenproben und Eluaten
bei Altlasten und schédlichen
Bodenverédnderungen flir die Wirkungspfade
Boden—Mensch und Boden— Gewésser

http://www.stmuv.bayern. de/

umwelt/boden/vollzug/altlasten.htm

2 @ L) /Referat 96 /Dr. Hofrnann /26, Marz 2014
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Die Stellung der Bodenluft in der Altlastenbearbeitung in Bayern

Die Stellung der Bodenluftin der Altlastenbearbeitungin

Bayerisches Landesamt for - &L
Bayern § ;

Urniwvelt

Fllichtige Schadstoffe bei Altstandorten

LHKW @ Q PAK

Alt-
standort

BTEX & % MKW
N

weitere flichtige Schadstoffe abhangig von der friheren Nutzung
des Standortes (Hinweise aus historischer Erkundung)

) @ L) /Referat 96 /Dr. Hofmann /26, Marz 2014

Die Stellung der Bodenluftin der Altlastenbearbeitungin

Bayerisches Landesamt for &L
Bayern é

Urnwvelt

Verunreinigungen in der Bodenluft aus Altablagerungen

mikrobieller Abbau von Siedlungsabfillen

4

Deponiegas

Hauptkomponenten Spurenstoffe
» Methan (bis zu 80%) *BTEX

(untere Explosionsgrenze: 5% * LCKW, insbes.VC

Methan) « FCKW
* CO, (bis zu 60%) » Alkane, Aldehyde
« Stickstoff, Sauerstoff «* in Einzelfallen: Ammoniak, Arsin,

Arsan, Phosphin, H,S, ...
4
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Die Stellung der Bodenluft in der Altlastenbearbeitung in Bayern

Die Stellung der Bodenluftin der Altlastenbearbeitungin

{ % Bayerisches Landesamt fur B2
Bayern 3

Urniwvelt

Bodenluftmessung (3.8/4)

£
S
PN N W e W N

5 @ L) /Referat 96 /Dr. Hofmann /26, Marz 2014

Die Stellung der Bodenluftin der Altlastenbearbeitungin

Bayerisches Landesamt for &L
Bayern

Urnwvelt =

Messung

* gemessene Schadstoffgehalte von Bodenluft hangen ab von:
— Jahreszeitlichen (Temperatur-)Schwankungen
— meteorologische Schwankungen (Niederschlag, Luftdruck)
— Bodenfeuchte
— Bodenart
— Boden
— Enthahmeverfahren

* entnommene Bodenluft nur fur begrenzten zeitlichen und raumlichen
Bereich reprasentativ

Einzelwerte sind fur eine Bewertung i.d.R. ungeeignet

53 @ LA /Referat 96 /Dr. Hofrmann /26, Marz 2014
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Die Stellung der Bodenluft in der Altlastenbearbeitung in Bayern

Die Stellung der Bodenluftin der Altlastenbearbeitungin
Bayern

ayerisches Landesamt fur © &

Urniwvelt

Bodenluft bei Altlasten: Wirkungspfad Boden - Gewasser

Bodenluft

e

Wasser

@ L) /Referat 96 /Dr. Hofmann /26, Marz 2014

Die Stellung der Bodenluftin der Altlastenbearbeitungin
Bayern

Bayerisches Landesamt fur © &

Urnwvelt

Hilfswerte fiir die Beurteilung der Bodenluftmessung (3.8/1)

Merkblatt 3.8/1, Kapitel 1.2 Begriffsbestimmungen
Hilfswerte (Hilfswerte 1 und Hilfswerte 2)

» Flr die Bewertung analytisch-chemischer Befunde von Boden- und
Bodenluftuntersuchungen bildet ein zweistufiges Wertsystem die
Grundlage (Tab. 1 Anhang 3). Die Hilfswerte fur Boden und Bodenluft
dienen zur Emissionsabschatzung und damit zur
Sickerwasserprognose. Sie werden als Entscheidungshilfe fiir die
Gefahrdungsabschatzung herangezogen. Bei einigen anorganischen
Stoffen haben die Hilfswerte 2 vor allem eine analysensteuernde
Funktion fur weitergehende Untersuchungen. Anders als bei den Prif-
und Stufenwerten kann die Uberschreitung von Hilfswerten keine
unmittelbare Grundlagefiir die Anordnung von Untersuchungen
oder MaRnahmen sein.

8 @ LA /Referat 96 /Dr. Hofrmann /26, Marz 2014
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Die Stellung der Bodenluft in der Altlastenbearbeitung in Bayern

Bayerisches Landesamt for /' &2

Die Stellung der Bodenluftin der Altlastenbearbeitungin Ul

Bayern

Hilfswerte flir die Beurteilung der Bodenluftmessung (3.8/1)

Organische Leitparameter Einheit Hilfswert 1 Hilfswert 2
LHKW mg/m? 9 50
- LHKW, karzinogen mg/m3 1 5
BTEX mg/m? 10 100
- Benzol als Einzelstoff mg/m? 2 10

Bodenluftkonzentration (BTEX, LCKW) < Hilfswert 1
- keine Gefahr einer erheblichen Grundwasserverunreinigung

Bodenluftkonzentration (BTEX, LCKW) > Hilfswert 1
- Prufwertberschreitung im Sickerwasser am Ort der Probennahme

- Transportprognose

Bodenluftkonzentration (BTEX, LCKW) > Hilfswert 2

- Stufe-2-Wert Uberschreitung im Sickerwasser am Ort der Probennahme
— Transportprognose

1) @ L) /Referat 96 /Dr. Hofmann /26, Marz 2014

Die Stellung der Bodenluftin der Altlastenbearbeitungin

Bayerisches Landesamt fur © &2
Bayern £

Urnwvelt

Hilfswerte fiir die Beurteilung der Bodenluftmessung (3.8/1)

Organische Leitparameter Einheit Hilfswert 1 Hilfswert 2
LHKW mg/m? 9 50
- LHKW, karzinogen mg/m3 1 5
BTEX mg/m? 10 100
- Benzol als Einzelstoff mg/m? 2 10

Bodenluftkonzentration (FKW, FCKW) < Hilfswert1

— keine Gefahr einer erheblichen Grundwasserverunreinigung
Bodenluftkonzentration (FKW, FCKW) > Hilfswert 1
—~>Eingrenzungvon Belastungszonen

—keine Bestatigung des hinreichenden Verdachts

—~keine Entscheidung tber Art und Umfang von Maknhahmen
—>weitere Angaben (z.B. Grund- oder Sickerwasseruntersuchung) nétig

10 @ LA /Referat 96 /Dr. Hofrmann /26, Marz 2014
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Die Stellung der Bodenluft in der Altlastenbearbeitung in Bayern

Die Stellung der Bodenluftin der Altlastenbearbeitungin
Bayern

Bodenluft bei Altlasten:
Wirkungspfad Boden — Bodenluft — Mensch

: Bayerisches Landesamt fir -+ B
Urniwvelt ’

Bodenluft

@ L) /Referat 96 /Dr. Hofmann /26, Marz 2014

Die Stellung der Bodenluftin der Altlastenbearbeitungin

: Bayerisches Landesamt fir -+ &L
Bayern &

Urnwvelt

Bewertung fir tox. Bodenluftbestandteile

Von der Quelle zum Schutzgut- primare Wirkungspfade
— Boden — Bodenluft — Atmosphéreniuft (bodennahe AuRenluft) — Mensch
— Boden — Bodenluft — Innenraumluft —Mensch

LAV PR Ry,
AU

e e e .

AuBenluft-
konzentration

Innenraumluft-
konzentration

Bodenluftkonzentration

10
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Die Stellung der Bodenluft in der Altlastenbearbeitung in Bayern

Die Stellung der Bodenluftin der Altlastenbearbeitungin
Bayern

: Bayerisches Landesamt for B

Urniwvelt

Transfer- bzw. Verdiinnungsfaktor

» Szenario Bodenluft— bodennahe Aufenluft:
— Transferfaktor 1:10.000
— in der Regel gesundheitlich nicht relevant

+ Szenario Bodenluft— Innenraumluft
+ Verdinnungsfaktoren fir unterschiedliche Szenarien: 25 bis 5.000
— Abschatzung des Schadstofftransfers in die Innenraumluft ist unsicher
— Transferfaktor von 1:1.000 ist hinreichend konservativ*
» kann in sehr unglinstigen Fallen niedriger liegen
+ kann auch deutlich hdher liegen

gem. Bodenluftkonz.
angenommene Innenraumluftkonz. = 1,000

*nach LABO ,Bewertungsgrundlagen fiir Schadstoffe in Altlasten - Informationsblatt fiir den Vollzug®, 2008

13 @ L) /Referat 96 /Dr. Hofmann /26, Marz 2014

Die Stellung der Bodenluftin der Altlastenbearbeitungin
Bayern

: Bayerisches Landesamt for - &L

Urnwvelt

Ableitung von gefahrenbezogenen "Hinweiswerten" *

« Annahmen fur Wohngebiete:
— Kleinkinder: Kérpergewicht 10 kg; Atemrate 7 m?/d
— stoffspezifischer "gefahrenverkntpfender Faktor" Fge= ca. 5 — 10
— Transferfaktor TFgz= 1.000

* Formeln fur nicht kanzerogene Wirkung:

Bodenluft TRD * (F e~ 0,8) * Korpergewicht * TFgg
Hinweiswerte = = -
[mg/m?] Atemrate * Resorption

TRD = Tolerable Resorbierte Dosis (mg/d*kg KG)

*nach LABO ,Bewertungsgrundlagen fiir Schadstoffe in Altlasten - Informationsblatt fiir den Vollzug®, 2008
14 @A /Referat 96 /Dr. Hofrann /26, Marz 2014
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Die Stellung der Bodenluft in der Altlastenbearbeitung in Bayern

Die Stellung der Bodenluftin der Altlastenbearbeitungin
Bayern

ayerisches Landesamt for - &

Urniwvelt

Obergrenzen fiir Bodenluftkonzentrationen

* Empfehlung der Innenraumluft-Kommission (IRK) des UBA sowie des
Ausschusses fur Umwelthygiene der AGLMB:

- Summe der fluchtigen, organischen Verbindungen soll stoffunabhangig
eine Innenraumluftkonzentration von 200-300 pg/m?® nicht tberschreiten.

» entspricht 200 — 300 mg/m? in der Bodenluft bei Transferfaktor 1.000

* entspricht 1.000 — 1.500 mg/m?in der Bodenluft bei Anwendung eines
"gefahrenverknupfenden” Faktors von 5

» 1.000 mg/m®wurde als Obergrenze fiir Hinweiswerte in der Bodenluft
festgelegt. = Hinweis auf massive Verunreinigungen

*nach LABO ,Bewertungsgrundlagen fiir Schadstoffe in Altlasten - Informationsblatt fiir den Vollzug®, 2008

15 @ L) /Referat 96 /Dr. Hofmann /26, Marz 2014

Die Stellung der Bodenluftin der Altlastenbearbeitungin
Bayern

ayerisches Landesamt for - &

Urnwvelt

Orientierende Hinweise fiir fliichtige Stoffe in der Bodenluft nach LABO
(ausgewihlite Werte)

Stoffe [mg/m?] Bemerkung
Acetophenon 1.000 Kappungsgrenze®; to)ukuloglsche Ablej 2‘\6 ODO mg/m?
gdf. sind geruchliche Bela q c ucnsschweﬂe:
0.041 mg/m?® - entsp | 1 m IQ qut
Benzol 10 O m
09 \\ a\l

Chlorbenzol 1_000935‘.“.5(';":‘] |enm-‘he ;gﬁﬁﬁ?%‘}m i) 500 mgim?

chw a mt\l{lax 1tsp| 10-100 mg/im? in der

geW” et B0 %wﬂes “ obhe

Nitrol@&ﬁ(}“" de\eﬂ. “e(\.
Styrol ef‘N e“ “@“ gdf. sind geruchliche Beldstigungen méglich: Geruchsschwelle:
\ ‘e\\e

0.09 mg/m® - entspr. 30-300 mg/m?in der Bodenluft

. Trichlor da‘ (TRI) 20
Vinylchlorid (VC) 4

‘nach LABO ,Bewertungsgrundlagen fiir Schadstoffe in Altlasten - Informationsblatt fur den Vollzug®, 2008

12 Bayerisches Landesamt fir Umwelt 2015



Die Stellung der Bodenluft in der Altlastenbearbeitung in Bayern

Die Stellung der Bodenluftin der Altlastenbearbeitungin
Bayern

Bodenluft bei Altlasten:
Wirkungspfad Boden — Bodenluft — Mensch

Bayerisches Landesamt fur /' B2
. Urmnarelt i

Bodenluft

Explosions-
gefahr

@ L) /Referat 96 /Dr. Hofmann /26, Marz 2014

Die Stellung der Bodenluftin der Altlastenbearbeitungin

_! % Bayerisches Landesamt fir /| 8
Bayern s

Urnwvelt

Bewertung von Deponiegas

» Spurenstoffe

- Bewertung anhand der ,Orientierenden
Hinweise flr fluchtige Stoff ein der Bodenluft®

* Methan
(Explosionsgefahr bei 4,4 — 16,5% CH,)

[CH,] < 1 Vol.-%
- keine Gefahrdung

[CH,] > 1 Vol.-% (gebaudenah):

- Uberpriifung der Innenraumluft durch
Raumluftmessungim Rahmen der
Detailuntersuchung

18 @ LA /Referat 96 /Dr. Hofrmann /26, Marz 2014
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Die Stellung der Bodenluft in der Altlastenbearbeitung in Bayern

Die Stellung der Bodenluftin der Altlastenbearbeitungin

¢ Bayerisches Landesamt fur © &
Bayern : :

Urniwvelt

Beispiel: Geplante Bebauung einer Altablagerung

+ 1945 bis 1977
gemeindeeigene Deponie

+ Bauschutt, Gartenabfille,
Hausmill

+  Kubatur ca. 5000 m?

+  Auffillméchtigkeit ca.6-7 m

+ 1987 teilweise rekultiviert

Neubau Freizeitanlage geplant:
Beurteilung Pfad Boden-

CH, = 0% Bodenluft-Mensch
CO,=4,75% ciceof

+ In Bezug auf zukinftige
Nutzung als Girillplatz

+ In Bezug auf bestehende
Nutzungen im Umfeld
(Sportheim)

Sportheim

@ L) /Referat 96 /Dr. Hofmann /26, Marz 2014

Die Stellung der Bodenluftin der Altlastenbearbeitungin

: Bayerisches Landesamt for - &L
Bayern =

Urnwvelt

FID-Begehung

« Kein Methannachweis (N.N.) fur die gesamte Oberflacheflache
 Lediglich zwei geringe Nachweise (22 ppm, 31 ppm) in Schéchten

= Gefahrenverdacht fur Nutzung als Freizeitanlage mit Grillplatz
ausgeraumt

» Empfehlungen aus Vorsorgegrinden:
+ Gasfallen vermeiden
+ Feuerstelle nicht direkt auf dem Boden
+ Schachte funkendicht verschliel3en

20 @ LA /Referat 96 /Dr. Hofrmann /26, Marz 2014
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Die Stellung der Bodenluft in der Altlastenbearbeitung in Bayern

Die Stellung der Bodenluftin der Altlastenbearbeitungin

Bayerisches Landesamt for B
Bayern :

Urniwvelt

Verhalten von fliichtigen Schadstoffen im Boden (Altlasten 2)

+ Transport in Bodenluft durch Advektion und Diffusion
+ weitreichender Transport (hunderte Meter) entlang von Kanélen
+ Anreicherung/Transport unter Bodenversiegelungen (z.B. Parkplatz)

+ Transport mit Grundwasser; Ausgasung aus einer Schadstofffahne kann sich auf grof3e
Flachen auswirken

+ Migration in Gebdude durch Spalten, Risse, Durchfihrungen von Versorgungsleitungen

+ Faustformel: maximale Entfernung von der Altablagerungsgrenze, ab der in der
Bodenluft die untere Explosionsgrenze von Methan-Luftgemischen unterschritten

wird:
D=10*h

D: Reichweite der Migration in m
h: Ablagerungsmachtigkeit des Hausmills oberhalb des GW-Spiegels

+ max. Ablagerungsmachtigkeitim konkreten Fall: 7 m

= max. Reichweite der Migration=70 m

21 @ L) /Referat 96 /Dr. Hofmann /26, Marz 2014

Die Stellung der Bodenluftin der Altlastenbearbeitungin

Bayerisches Landesamt for - &L
Bayern

Urnwvelt

Mogliche Gefahrdung durch Deponiegasmigration

+ Gefahrdung des Sportheims
durch Deponiegasmigration
kann nicht ausgeschlossen

werden
/,,,,,/,,,/”,”M”/”,”,Rﬁ,g,?b e
/ / e Ist das Sporthei
/ 45 >, + Ist das Sportheim
/ BUE A P ;
2 ~ vy unterkellert?
fgiCa e
P z o / > Jal
oy, 2
r%;é,% REKS4 z - weitere Untersuchung
h ff:::::;::::::::::::0B::t::::::,,,%%::::‘:::::::::::::::::::::::::::/ nétig
s v
/ .
7 +  Zur Bewertung ist Messung
/4 in der Nahe des Gebaudes

bevorzugt

+ Bodenluftmessung
.BL 131209":
O, :17,3 Vol-%
CO,: 2,9Vol.-%
CH,: 0,18 Vol.-%

= Keine Gefahrdung

Bayerisches Landesamt fir Umwelt 2015 15



LFP-Projekt B 3.11, B 3.12, B 3.13
Externe Qualitatssicherung der Analytik und Probenahme von Bodenluft

LFP-Projekt B 3.11, B 3.12, B 3.13
Externe Qualitatssicherung der Analytik und Probenahme
von Bodenluft

Dr. Martin Schmid, LfU

)

Externe Qualitdtssicherung der Analytik und Probenahme E’jﬁj Bayerisches Landesamt filr /E88i &
von Bodenluft = Urnwelt ©o &0

Externe Qualitatssicherung der Analytik und
Probenahme von Bodenluft

Gliederung

1 Problematik der QS bei der Ermittlung von Bodenluftwerten
2 Gesamtbetrachtung im Rahmen eines Ringversuchsprojekts
3 Bewertungsproblematik

4 Finanzierung

5 Projektziele

2 LflJ /Referat 71 /Dr. Schmid /25.3.2015
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LFP-Projekt B 3.11, B 3.12, B 3.13
Externe Qualitatssicherung der Analytik und Probenahme von Bodenluft

Externe Qualitidtssicherung der Analytik und Probenahme

¢ 2 .:'?Ba erisches Landesamt fir i
von Bodenluft g =

Umievelt =
1. Problematik der QS bei der Ermittlung von Bodenluftwerten
Grundsatzliche Besonderheiten

- Unsichtbare Probe
Keine visuelle Plausiblisierung (leer, voll, undicht etc.) méglich

- Unterschiedlichste Probenahmetechniken
Anreicherungsverfahren
Verschiedene Direktverfahren

- Wenig Festlegungen bei Laboranalytik

Sorbens, Extraktionsmittel, GC-System, Probenvorbereitung

L)/ Referat 71 /Dr. Schmid / 253.2015

Externe Qualititssicherung der Analytik und Probenahme

Bayerisches Landesamt fur w0
von Bodenluft § 28

Ul =

1. Problematik der QS bei der Ermittlung von Bodenluftwerten

Grundsatzliche Instrumente zur Sicherung der
Ergebnisqualitat bei der Ermittlung von Analysenwerten

- Verwendung validierter Verfahren
- interne QS-Malinahmen
Kontrollstandard
Wiederfindung
interne Audits

- externe QS-MalRhahmen

Begutachtung durch kompetente Externe z.B.
Kompetenziiberpriifung durch Akkreditierer / Notifizierer
Ringversuche/Vergleichsuntersuchungen

LU #Referat 71 /7 Dr. Schmid / 25.3.2015
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LFP-Projekt B 3.11,B 3.12, B 3.13
Externe Qualitatssicherung der Analytik und Probenahme von Bodenluft

Externe Qualitidtssicherung der Analytik und Probenahme

Bayerisches Landesamt for &
von Bodenluft

Urnievelt

1. Problematik der QS bei der Ermittlung von Bodenluftwerten

- Validiertes Verfahren?? # Validierungsringversuche fehlen

- interne Mafinahmen

3 el

Kontrollstandard?

Wiederfindung?

= kein Matrixstandard verfiigbar

5 3]

= nicht iber Gesamtverfahren,
nur mit Lésemittelstandard

interne Audits? w fir § 18-Stellen verpflichtend

©

- externe Malinahmen
Kompetenziiberpriifung?

(&)

© fur § 18-Stellen verpflichtend

= Bodenluftmatrix bei Laboraudits von
untergeordnete Bedeutung

Ringversuche? = fehlen

i 1]

a L)/ Referat 71 /Dr. Schmid / 253.2015

Externe Qualititssicherung der Analytik und Probenahme
von Bodenluft

Bayerisches Landesamt for &%
; Ul :

1. Problematik der QS bei der Ermittlung von Bodenluftwerten

aktor Mensch
Probenahme

Faktor Mensch
Labor

Faktor Technik ® , (Faktor Technik \ 4
Probenahme Labor

&= Analytik und Probenahme in verschiedenen
Unternehmensteilen / Untersuchungsstellen

&= Quantifizierung des Probenahmeeinflusses erfordert
Laborergebnis

& unterschiedliche Probengeféal3e/Entnahmetechniken:
- unterschiedliche Vor-/Nachteile
- unterschiedliche Probleme
bei Probenahme und Laboranalytik

B LU #Referat 71 /7 Dr. Schmid / 25.3.2015
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LFP-Projekt B 3.11, B 3.12, B 3.13
Externe Qualitatssicherung der Analytik und Probenahme von Bodenluft

Externe Qualitidtssicherung der Analytik und Probenahme

Bayerisches Landesamt for &
von Bodenluft o'

Urnievelt

2. Gesamtbetrachtung der Problematik im Rahmen eines

Projekts zur externen Qualitatssicherung der Probenahme
und Analytik von Bodenluft

Maxime:

Externe QS-MalRnahmen werden zur Verbesserung/
Sicherung der Ergebnisqualitat durchgefiihrt

Ringversuche haben nicht die Aberkennung einer
Zulassung der Untersuchungsstellen zum Ziel

7 L)/ Referat 71 /Dr. Schmid / 253.2015

Externe Qualititssicherung der Analytik und Probenahme

Bayerisches Landesamt for &%
von Bodenluft :

./ Umwelt

Rahmenbedingungen der externen QS-MalRnahmen

& Praxisnahe Prufgasproben, Stoffauswanl

Komponente Siedepunkt Molare Masse

Tetrachlorethen 121,0° C 165,83 g/mol
Trichlorethen 87,0° C 131,39 g/mol
cis-1,2-Dichlorethen 60,3° C 96,94 g/mol
Dichlormethan 40,0° C 84,93 g/mol
Vinylchlorid -134° C 62,50 g/mol
o-Xylol 144,0° C 106,17 g/mol
Ethybenzol 136,0° C 106,17 g/mol
Toluol 11,0° C 92,14 g/mol
Benzol 80,1° C 78,11 g/mol

8 @ LA fReferat 71 /Dr. Schmid /25.3.2015
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LFP-Projekt B 3.11,B 3.12, B 3.13
Externe Qualitatssicherung der Analytik und Probenahme von Bodenluft

Externe Qualitidtssicherung der Analytik und Probenahme
von Bodenluft

Rahmenbedingungen der externen QS-Maflnahmen

&= Praxisnahe Prufgasproben, Stoffkonzentrationen

Vorgaben aus dem Merkblatt 3.8/1 (LfW 2001)

Summenparameter LHKW BTEX
Hilfswert 1 5mg/m* 10 mg/m?
Hilfswert 2 50 mg/m® 100 mg/m?

Hilfswert1 < I Einzelstoffkonzentration

Baverisches Landesamt fir i
& Urnievelt =

< Hilfswert 2

L)/ Referat 71 /Dr. Schmid / 253.2015

Externe Qualititssicherung der Analytik und Probenahme
von Bodenluft

Rahmenbedingungen der externen QS-Mallnahmen

&= freie ProbengefalRwahl

Direktsammelgefalie
- Headspace
- MINICAN
- Gasmaus
- Gasbeutel
- Glaspipette

Anreicherungsverfahren
- Aktivkohleréhrchen

Bayerisches Landesamt fuor /&3
s Urrivielt =

LU #Referat 71 /7 Dr. Schmid / 25.3.2015
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LFP-Projekt B 3.11, B 3.12, B 3.13
Externe Qualitatssicherung der Analytik und Probenahme von Bodenluft

Externe Qualitatssicherung der Analytik und Probenahme

Bayerisches Landesamt fir U
von Bodenluft F ey

Urmwelt 5
Rahmenbedingungen der externen QS-Maflnahmen

& Freie Wahl der zugelassenen Techniken
Probengewinnung

- Vakuum-/ Spulverfahren
- Anreicherungsverfahren
Analyseverfahren

- Probenvorbehandlung
- Extraktion

- Probentransfer
- GC-System

Einschrankung: Probenahme im Packerverfahren

L)/ Referat 71 /Dr. Schmid / 253.2015

Externe Qualitdtssicherung der Analytik und Probenahme _J % Bayerisches Landesamt for /&8, |
von Bodenluft ;

Umwelt A

Srpmu

Rahmenbedingungen der externen QS-Mallnahmen

&= Begutachtung der Probenehmer

&=, Referenzlabore” im Probenehmerringversuch

&= Bewertung uber Labor- und Begutachtungsdaten

L) f Referat 71 /Dr. Schmid / 253.2015
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LFP-Projekt B 3.11,B 3.12, B 3.13
Externe Qualitatssicherung der Analytik und Probenahme von Bodenluft

Externe Qualitidtssicherung der Analytik und Probenahme

Bayerisches Landesamt fir :ﬁ
von Bodenluft " =

Urnievelt =

3 Probleme einer Ringversuchsbewertung bei Bodenluftuntersuchungen

# Faktor Technik " 4. ( Faktor Technik )4 ( Faktor Mensch
Probenahme Labor Labor

erg bnisvarianz: Teilnehmeranteil *+ Systemanteil

———

Variabilitéat der Probenzusammensetzung
und Umgebungsbedingungen

Ergebnisvarianz =

Fir eine valide Teilnehmerbewertung muss der Systemanteil an der
Gesamtvarianz moglichst gering sein

13 L)/ Referat 71 /Dr. Schmid / 253.2015

Externe Qualititssicherung der Analytik und Probenahme

: Bayerisches Landesamt fir 3’
von Bodenluft = =

Ul =

3 Probleme einerRingversuchsbewertungbei Bodenluftuntersuchungen

Bodenluftprobenahme

aktor Mensch
Probenahme

Laboranalytik

. Faktor Technik 4| ( Faktor Technik )4 ( Faktor Mensch
Probenahme Labor Labor

Probenahmeanteil *+ Systemanteil

= @ =m

Variabilitat der Probenzusammensetzung.
Umgebungsbedingungen

14 LU #Referat 71 /7 Dr. Schmid / 25.3.2015
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LFP-Projekt B 3.11, B 3.12, B 3.13

Externe Qualitatssicherung der Analytik und Probenahme von Bodenluft

Externe Qualitatssicherung der Analytik und Probenahme
von Bodenluft

3 Probleme einer Ringversuchsbewertungbei Bodenluftuntersuchungen

T

) Bayerisches Landesamt fur
3 Urrievelt

Bodenluftanalytik
- ; _ (Faktor Mensch Faktor Technik " 4 ( Faktor Technik )4 / Faktor Mensch
Ergebnisvarianz = + @
Probengewinnung

~lil—

Systemanteil

=5 =

——

+ Analytikanteil

Stabilitat der Proben

L)/ Referat 71 /Dr. Schmid / 253.2015

Externe Qualititssicherung der Analytik und Probenahme
von Bodenluft

3 Probleme einerRingversuchsbewertungbei Bodenluftuntersuchunges

Aufteilung des Projekts in mehrere Stuf

.' Bayerisches Landesamt fir
j Urmievelt

Ergebnisvarianz =(FaktorMensch ), ( Faktor Technik
Rrobenahme Rrahenahme

Faktor Technik )+ \

i}

Analytikanteil

1. Laborringversuch
- Welche Techniken werden von den § 18-La

- Probengewinnung durch Veranstalter

- Ermittlung gefalispezifischer ,Referenzlabore” fur Probenehmerringversuch

boren wie gut beherrscht?

LU #Referat 71 /7 Dr. Schmid / 25.3.2015
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LFP-Projekt B 3.11,B 3.12, B 3.13
Externe Qualitatssicherung der Analytik und Probenahme von Bodenluft

Externe Qualitidtssicherung der Analytik und Probenahme

) & Bayerisches Landesamt fur U
von Bodenluft : i

Urmwelt 5

Aufteilung des Projekts in mehrere Stufen:

Ergebnisvarianz = Faktor Mensch ) (" Fak Faktor Technik )+ W
= Probenahme Prol ; aho aho

- i rianz:  Pro benahnwmﬂl\

I'

Variabilitat der Probenzusammensestzung,
Umgebungsbedingungen

/ /
2. Bau einer kiinstlichen Messstelle

- Prufgasbetriebene Messstelle mit der standortunabhangig alle
Probenehmer unter identischen Bedingungen geprift werden kénnen

17 L)/ Referat 71 /Dr. Schmid / 253.2015

Externe Qualititssicherung der Analytik und Probenahme

: Bayerisches Landesamt fur y
von Bodenluft ’

Ul fi

Aufteilung des Projekts in mehrere Stufen:

i : aktor Mensch
ebnisvarianz = +
H! \ c

Probenahmeantgil + Systemanteil

———

Variabilitat der Probenzusammensetzung,
Umgebungsbedingungen

Faktor Technik )+ W
dai){ di)

boranalyti

3. Probenehmerringversuch

- Welche Techniken werden von den § 18-Probenehmern wie gut
beherrscht?

18 LU #Referat 71 /7 Dr. Schmid / 25.3.2015
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LFP-Projekt B 3.11, B 3.12, B 3.13
Externe Qualitatssicherung der Analytik und Probenahme von Bodenluft

Externe Qualitatssicherung der Analytik und Probenahme ¢

ke N
B we -:’ : Bayerisches Landesamt fir '5@:_
von Bodenluft A Ul XY

4. Finanzierung des Projekts

(&~ Gesamtkosten: 136.000 €

&~ LFP-Unterstutzung: 112.000 € fur drei Teilprojekte:
B3.11 Laborringversuch (2011/2012)

B3.12 Bau einer Probenahmemesstelle (2012/2013)
B3.13 Probenehmerringversuch (2013-2015)

&= Teilnehmergebuhren: 24.000 €

Labor | Probenehmer
Grundgebtihr 200€ 225€
GefaRgeblhr 100 € 100 €

19

L)/ Referat 71 /Dr. Schmid / 253.2015

—\ %
%,

e : Bayerisches Landesamt flir B

Externe Qualititssicherung der Analytik und Probenahme :
= Uniwelt 58850

von Bodenluft ﬂ"—,:

wTE
TN,
g

,

5. Projektziele:
&= Uberpriufung der Qualitat derzeit ermittelter Bodenluftwerte
&= Ermittlung kritischer Arbeitsschritte

&= Handlungsempfehlungen fur die Praxis

Wunschprojektergebnis

Ermittlung des Gesamtverfahrens
mit dem sichersten Ergebnis

20 LU #Referat 71 /7 Dr. Schmid / 25.3.2015
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LFP-Projekt B 3.11, B 3.12, B 3.13
Externe Qualitatssicherung der Analytik und Probenahme von Bodenluft

Externe Qualitatssicherung der Analytik und Probenahme

2 Bayerisches Landesamt fiir 9‘ :
von Bodenluft i Bay

Unnwelt SX5E Y

A e,
FHl M5
F ) H
% '

", o

Vielen Dank

- allen Ringversuchsteilnehmern

- den Projektpartnern HPC, ITVA, Linde Gase,
AQS-Baden-Wirttemberg, WWA DON, WWA AB

- dem StMUV fir die Anregung des Projekts und
die stete Unterstiitzung

- dem Landerfinanzierungsprogramm Boden fir die
Bereitstellung der Mittel

. .
e R ———EYTE W R P A -
e B e
3 .
— -

T

21 L)/ Referat 71 /Dr. Schmid / 253.2015
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Besonderheiten bei der Handhabung von Bodenluft-Proben im Auftragslabor

Besonderheiten bei der Handhabung von Bodenluft-Proben
im Auftragslabor

Arthur Hofmann, Analytik Institut Rietzler GmbH

Handhabung von Bodenluft im Labor AIR
Vorstellung e
Referent

——

Arthur Hofmann

+ Dipl-Ing. (FH) techn. Chemie

«  Geschaftsfiihrer

«  Seit1990in der Branche

+  Analytik GC/HPLC

« Laborleiterseit 1992

«  Privater Sachversténdigerin der Wasserwirtschaft
« Lehrbeauftragter Ohm Hochschule Niirnberg

Bayerisches Landesamt fir Umwelt 2015 27



Besonderheiten bei der Handhabung von Bodenluft-Proben im Auftragslabor

Handhabung von Bodenluft im Labor /-}IR_
ANALYTIK
1. Arten von Bodenluftgefalien
Gassammelverfahren
Anreicherungsverfahren
2. Der analytische Prozess
Gaschromatographie
Direktaufgabe
Desorption und Flissigaufgabe
3. Kenngréfien
4. Qualitatsmanagement
5. Wichtige Informationen Probenahme/Labor
3
Handhabung von Bodenluft im Labor mf}m
These Qualitat in der Bodenluftuntersuchung L
<] <]
5 E z = 5
g T 2 = 5
B T = [} ]
2 2 = z =
= = & °
Gutachter Probenehmer Laborpersonal Gutachter
These: Je mehr die Beteiligten von einanderwissen,
desto geringer ist die Fehlerquote!
,Das Geheimnis des Erfolges ist, den
Standpunkt des Anderen zu verstehen.”
Henry Ford
4
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Besonderheiten bei der Handhabung von Bodenluft-Proben im Auftragslabor

Handhabung von Bodenluft im Labor ﬁ!ﬁm
Arten von analytischen Bodenluftverfahren

Verfahren VDI 3865 VDI 3865 LfU 3.8.4 Verbreitung
Bl 3 Bl. 4 03/2003 (Anzahl
Anreicherung Direkt- Ringversuchs-
06/1998 verfahren Teilnehmer)

12/2000

Anreicherungsverfahren

Aktivkohle X 23

XAD 4 X

Direktverfahren

Headspace X 10
Minican X 2
Gasmaus 1
Gasbeutel 5
Glaspipette X 2

5

Handhabung von Bodenluft im Labor ‘ AIR

ANALYTIK

Arten von Bodenluftgefallen- Anreicherungsverfahren

Aktivkohle

Volumen 1 bis 5 Liter | '

Beflillung tiber Schlauch
Feldblindprobe notwendig

Problem der Uberladung

Lagerdauer5 Tage .
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Besonderheiten bei der Handhabung von Bodenluft-Proben im Auftragslabor

Handhabung von Bodenluft im Labor AIR

ANALYTIK
Arten von Bodenluftgefalien- Anreicherungsverfahren

XAD 4 - Harz

Volumen 1 bis 5 Liter
Beflillung tiber Schlauch

Feldblindprobe notwendig

Problem der Uberladung

Lagerdauer 1 Woche

b |

Handhabung von Bodenluft im Labor AIR

ANALYTIK
Arten von Bodenluftgefallen - Headspaceglas

Headspaceglas
mit PTFE beschichtetem Butylkautschuk

Volumen 0,002 bis 0,02 Liter

Befiillung tiber Spritze | . ﬁ‘
Vor Ort evakuiert oder
Mit dem flinffachen Volumen beladen 9\ e ; e

-

Einmalprodukt: Kontaminationsfrei
: - /
Dichtheitsprifung notwendig ‘t«\/ ‘._/ ‘E/

Geringe Lagerungsdauer: 1 Tag

Kein Feldblindwert

o0
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Besonderheiten bei der Handhabung von Bodenluft-Proben im Auftragslabor

Handhabung von Bodenluft im Labor AIR

ANALYTIK
Arten von Bodenluftgefaen- Gassammelverfahren

Minican

Volumen1 Liter

Evakuierung

Luftaustausch tiber Durchfluss

Lagerungsdauer 5 Tage

Handhabung von Bodenluft im Labor AIR

ANALYTIK
Arten von Bodenluftgefallen- Gassammelverfahren

Gasbeutel Tedlar

adsorptionsfrei!

Volumen 0,25 Liter bis 2,5 Liter R EY
Befiillung tliber Schlauch “

L oW

5
g

Mehrfachentnahme ~—
Einmalproduktkeine Kontamination

Geringe Lagerungsdauer
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Besonderheiten bei der Handhabung von Bodenluft-Proben im Auftragslabor

Handhabung von Bodenluft im Labor /-}IR_
ANALYTIK
Arten von Bodenluftgefaen- Gassammelverfahren .
Glaspipette
Volumen 0,001 Liter
Beflillung liber Spritze Kantile
Handwerkliches Geschick notig
Nur eine Entnahmeim Labor =.§
v
Extreme Langzeitstabilitat
—
1
Handhabung von Bodenluft im Labor mf}m
Der analytische Prozess | Crashkus Gaschromatographie |
g £ g s 2o =
5 5 2 = ES 5
Q = =] 1] = M g
< E g £ = ® z
g ) e L= =
I
Injektor  Trennsaule Detektor
(FID, ECD, MS)
Gaschromatograph
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Besonderheiten bei der Handhabung von Bodenluft-Proben im Auftragslabor

AIR

Handhabung von Bodenluft im Labor §
ANALYTIK

Der analytische Prozess | Crashkus Gaschromatographie

%ﬂ z é g 2o %0

z < = = £ = 5

=] = =] 5] o m 23

£ E g £ £ ® z

g A [za} (] =

' l
Injektor  Trennsaule Detektor
(FID, ECD, M5)
Peakflache
.// .'f
g'_1> S

»
1 Konzentration

AIR

ANALYTIK

Handhabung von Bodenluft im Labor
Der Analytische Prozess |

Anreicherungsverfahren  Direktverfahren

Vorbereitung

Entnahme

Desorption

Injektion

Chromatographie

Auswertung

Aktivkohle/XAD stellen
Gerat kalibrieren

Adsorbens entnehmen

Desorbieren/Extrahieren
mit (2 ml CS2 / Pentan

In der Regel 1-10 pl
Extrakt

Chromatogramm aufzeichnen,
Auswerten

Validierung und laufende
interne und externe QM

Gefale zur Verflgung stellen
Evakuieren, Gerat kalibrieren

Mit Spritze aus Behdlter
entnehmen

Entfallt

In der Regel 250 pl

Chromatogramm aufzeichnen,
Auswerten

Validierung und laufende
interne und externe QM

Bayerisches Landesamt fir Umwelt 2015
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Besonderheiten bei der Handhabung von Bodenluft-Proben im Auftragslabor

Handhabung von Bodenluft im Labor AIR

" . ANALYTIK
Der Analytische Prozess | Direktverfahren

o0 =5

5 2 g : 5 =
g = . £ g g F
g s g g = =
s S A = 2 z
= = <

15
Handhabung von Bodenluft im Labor AIR
Der Analytische Prozess | Direktverfahren Injektion
= =)
H : g s 5 -
2 5 e £ 52 g
2 z E :
= - = - - E
16
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Besonderheiten bei der Handhabung von Bodenluft-Proben im Auftragslabor

Handhabung von Bodenluft im Labor AIR

ANALYTIK
Der Analytische Prozess Il Anreicherungsverfahren

hie
Auswertung

a

oo

c & c o

= o =

= E =] o gn

g : 5 3 £

: g 2 s S
o =

= O

Handhabung von Bodenluft im Labor ﬁ!ﬁm
Der Analytische Prozess Il Anreicherungsverfahren .

g o

E : g z 5 <

o k= = £ T2 g

] = < @ = = =

e = 1, = S @

= - = B £ Ed
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Besonderheiten bei der Handhabung von Bodenluft-Proben im Auftragslabor

Handhabung von Bodenluft im Labor ﬁlﬁm
Al I
Arten von Bodenluftgefalen- Rahmendaten
Methode Volumen Extraktions- | Injektions- Aufgabever-
Probeluft | volumen Volumen GENGTH
ml
Anreicherungsverfahren
Aktivkohle 1000 2 0,001 1/2000
XAD 4 1000 2 0,001 1/2000
Gassammelverfahren
Headspace 2-20 - 0,250 1/8-1/80
Minican 1000 = 0,250 1/4000
Gasmaus 200-1000 . 0,250 1/800-1/4000
Gasbeutel 1000 - 0,250 1/4000
Glaspipette 2 - 0,250 1/8
19
Handhabung von Bodenluft im Labor ﬁ!ﬁm
5 Qualitatsmanagement Validierung
Kalibrierung von Analysenverfahren nach DIN 38402-A51/DIN 32645 Stand: —I
[Tousr |[Vorssseve |[erez = 1 <H=
e e e P pe e e
B R —1 %:m.’ﬁ
L e e s o ) p—
Priffung der a Kalibriergerade
T T (= - o hinen |
Ergebris: PW > FI4,4,99%) = Die Varianzen sind nicht homagen.
Linewitiistest —
W T T s
Ergebnis: PW < F(1,2,99%) => Die Kalibriertunktion Ist linear. |
— § e
Ki m Pa85% 1/k=03,3% 1(1a)=2,35 ti2s)=3,182 E
ndwart] 8 1930 100000
Empdir E (nicht linpar) | 'mg'm* | 2690
Furiktionskenstante ¢ (nicht linear) Himghm? | 50000
Reststandardabiwsichung sty) LiL]
standardatine: mgim' | 0,305 ’ ; . t 7
ationshosffizient Vixd} % 0,508 20 40 &0 B0 100
NWG mg'm' | 1,04 (KALJ, 0,0605 (BW) Konzentration x
Erfassungsgronze EG mg'm' | 2,08 (KALJ, 0,110 (BW] Mpaswert y = <1830 + 2680°%
Bostimmungsgronze BG mg'm' | 4,08 (KAL), 0,178 (BW] :::mmnﬂ.lhﬂ.mﬂ
Arbeitsbestimmungsgrense ABG mgm' |1
|__Priofwert xip) bei inearer Furktion mgm'_| 2,06 WEETT
(i 20
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Besonderheiten bei der Handhabung von Bodenluft-Proben im Auftragslabor

Handhabung von Bodenluft im Labor ﬁ!ﬁm
5 Qualitatsmanagement Kontrollkarte Toluol

Mittelwert-Zielwertkarte
Parameter
| Toluol |
Angaben =
Arbeitsbereich: GC-ECDFIDWLD I i
Priffmittel:  GC-FID2 21,5 % &g
Mathode: VDA 2457° Kk
Matrix:  Luft 21 = a
Kontrollperiode:  1-2 (21.02.2007 - 07.11.2012) i " A i
_| der | 20,5+ : it ¥ .
Sollwert: 20 mgim® a
Ausschlussgrenze: 0% 20 4 Ak - L) 4 &
Ausschlussgr. oben: 22 mgim* v T . i &
Ausschiussgr. unten: 18 mg'm*® 19,54 . i - 1! & 9 i
s
18+ 4 e 4a
Y
A
18,5+
Bemerkung e i a A
Datum: 08.11.2012
geprift: 7
Handhabung von Bodenluft im Labor AIR
ANALYTIK

5 Qualitatsmanagement Ringversuche

,Praxis” Prazisionsdaten Aktivkohle Toluol

50
45
. Bodenl
40
EmISSIon Es wire kein
35 Bei HLUG Labor innerhalb
Ivonl7 Der HLUG
30 Labors Kirteria
25 bestanden
20
15
10
5
g I I
HLUG RV 2013 Emission WDI 3865 Bl 3 2 Sigma bei 38 Abweichung Labormittewert
Prézsionsvorgabe MEB 100 mg/m? mg/m? Labe Ringversuch 10,3 mg/m?
0,
W % vom Messwert
Was kdnnen wir verbessern — Was ist in der Bodenluft zu erreichen? 22
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Besonderheiten bei der Handhabung von Bodenluft-Proben im Auftragslabor

ANALYTIK

Handhabung von Bodenluft im Labor AIR

Aufwand Messungen und Ringversuch

Labor Aufwand in Euro Ringversuch beim Labor

14000

_— Emission
00 ¥
Bl Bodenluft
Ivonl?
10000 Labers Es wire kein
bestanden Laborinnerhalb
. Der HLUG
800 Kirterien
6000
4000
2000
0 ——
HLUG Emission RV LABC Bodenluft RY
B Euro Kosten
23
Handhabung von Bodenluft im Labor {-}IRTK
ALYTI
Wo liegt der Unterschied ?

1. Abstimmung aller Beteiligten (Messteam — Laborteam)
Schulung oder eigene Probenehmer (Emission und
Innenraummessung)

2. Optimierung des Beladungsbereichs (Volumen*Konzentration)

auf den Messbereich

3. Optimierte Einzelschrittbetrachtung (Kennlinien einrechnen
von Volumen-, Druck-, Feuchtemesser, BW der
Réhrchencharge, Desorptionsausbeute, Einberechnen der

Kennlinien)
4. Routinevorgange vor Ort

-> Ein Halbstundenmittelwertin der Emissionsmessung ist drei bis
24

10mal teurer als eine Messung der Bodenluft mit Aktivkohle
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Besonderheiten bei der Handhabung von Bodenluft-Proben im Auftragslabor

Handhabung von Bodenluft im Labor AIR

o g ANALYTIK
Kritische Stellen Anreicherungsverfahren

1. Aktivkohle ist grundsatzlich tauglich fur die Bodenluftprobenahme

)

Der Aufwand muss fur gute Ergebnisse aber deutlich erhéht werden

- Abstimmung Probenahme — Labor (direkt nicht Uber Probeneingang)
- Standardisierung Losungsmittel (CS2 ggf. mit Modifier)

- Immer Bestimmung Blindwert aktuelle Charge

- Immer Bestimmung Feldblindwert (Arbeitsweise und Transport)

- Immer Bestimmung Desorptionsausbeute

3. Aus Kostengrunden sollte in der Bodenluft nur mit den einfachen

Direktverfahren gearbeitet werden. Aber auch hier sind Fallstricke zu

beachten:
DE
Handhabung von Bodenluft im Labor AIR
Kritsche Punkte — Direktverfahren 1

1. Headspaceglaser

1. Material Septen!

2. Zeitliche Abstimmung sehr problematisch 1 Arbeitstag Haltbarkeit!! Immer
Abends Proben im Labor haben aber ohne starke Temperturschwankungen
(-> kein Transportdienst!!)

3. Undichtigkeiten nach Transport (Erschitterung)
4. Mindestens immer zwei Glaser Parallel untersuchen

2. Gassack und Gasmas
1. Adsorption — Materialauswahl (Kalibrierung gilt nur fiir den Gassacktyp)
2. Temperatur
3. Material auch bei Befilllschlauch etc. wichtig!

3. Minican
1. Adsorption und Vakuum wichtig.
2. Temperatur
3. Material auch bei Befillschlauch etc. wichtig!
26
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Besonderheiten bei der Handhabung von Bodenluft-Proben im Auftragslabor

ANALYTIK

Empfehlung

Handhabung von Bodenluft im Labor AIR

4. Pasteurpipette

1. Handling vor Ort muss beherrscht werden (Komplett abgeschmolzene
Spitze verhindert Aufbrechen im Labor)

27

Handhabung von Bodenluft im Labor AIR

ANALYTIK

Kritische Punkte — Direktverfahren 2 L |

Generelle Empfehlungen

-> Empfehlung Bodenluft mit Direktverfahren
-> Enge Abstimmung Labor/Probenehmer

-> Fehlerbetrachtung Uber alle Schritte analog LAI-Emissionsbericht
in Berichtstellung einarbeiten

28
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Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des La-
bor-Ringversuchs

Dr.-Ing. Oliver Kemmesies, HPC A

Gliederung

HPZO®

1. Veranlassung
Versuchsvorbereitung

Versuchsdurchfuhrung

Sanl SO R A

Versuchsauswertung/-ergebnisse
a) Direkt-Sammelgefalle
b) Anreicherung (A-Kohle)

5. Zusammenfassende Feststellungen

Xinogen 5
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Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

HPL®

Veranlassung - Fragestellungen

GefaR-

Stoff-

spezifische Fragestellungen

Methoden-

1. Veranlassung

Direktsammelgefale

« Streuung der
Versuchsergebnisse

+ MINICAN
— Aufbau und Eignung
— Dichtheitsprifung

« Dichtheitspriifung
Headspace-Verschliisse

+  Wiederfindungsraten
MINICAN vs. Headspace

Anreicherungsverfahren
*  Durchbruchsversuch
Aktivkohleréhrchen
Hintergrundbeladung

.

Kinogen

* Probenstabilitat
» Dehalogenierung PER/TRI
2> \VC

Anreicherungsverfahren
Extraktionsmittel
Minderbefunde
Separate VC-Analytik
Falschbefunde

1. Veranlassung

4
a

Organisation

Priifgasherstellung
Linde Gas AG
Fr. Dr. Simone Hahn

Kunogen

Auftraggeber

Bund/Lénder Arbeitsgemeinschaft

Bodenschutz (LABO)

fachlicherBetreuer
Landesamtfiir Umwelt
Hr. Dr. Martin Schmid

Auftragnehmer
HPC AG mit Linde Gas AG
Hr. Dr. Oliver Kemmesies

wissenschaftlicher Geratebau
Linde Gas AG
Hr. Dr. Hans Gaier
Hr. Wolfgang Lekies

HPLH

Abflillung, Auswertung
HPC AG
Hr. Jurgen Drexler

4

42
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Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

2. Versuchsvorbereitung

x;.amn_f z
Inogen”

h o4 4

2. Versuchsvorbereitung

HPZ®

Wi ssenschafﬁﬁbher
Geratebau

2. Versuchsvorbereitung

h oo d

HPZ®

Laborabfrage
Einstufung informierte Positive
Labore Rickmeldung
nach § 18 BBodSchG zugelassen 33 26
freiwillig 25 1
25
20
15
10
5
o |
Gasmaus Aktivkohle MINICAN Gasheutel Headspace Glaspipette
|m Teilnehmer 1 23 2 5 10 2

Kinogen .
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Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

3. Versuchsdurchfiithrung

HPLO

PI-2
Drugkminderer ~11 I R e
. 1 ]
'\mci}': | i L | ' S A
V-2 Vi3
V-1
‘ I !. Tl_l .I
Headspace
=)}
c
=
S
=
E
=
e
3
j PG
5 -
p Xmogen ;
@
=
©

3. Versuchsdurchfilhrung

HPZH

3. Versuchsdurchfilhrung
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Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

h o 4

Abfiilltage
21.11.2011 22.11.2011 23.11.2011 06.12.2011
AK-Rd&hrchen Gasbeutel Gasmause Headspace
MINICANS Headspace Glaspipette Aktivkohle

Headspace-MR  Aktivkohle-MR Headspace-MR
MINICAN-MR
Probenversand

» Abfullung von insgesamt 168 Proben

+ am 06.12. wurde weitere Headspace-Proben und
zusatzlich angeforderte Proben hergestellt

Legende: MR = Messreihe (Sondermessprogramme)

Kinogen

3. Versuchsdurchfilhrung

A . 4 HPZ®

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse

Planung und Auswertung nach DIN 38402-45
+ Erfassung in eigener Access-Datenbank

+ Datenexport nach Ringversuchsauswertesoftware
A45 (Excel)

 Parameter

— Vergleichsstandardabweichung si (Messunterschiede
Parameter und Behaltertyp)

— Robuster Mittelwert mgo, . mit Hampel-Schatzer (Ausreil3er
fallen nicht stark ins Gewicht)

— zu-Score (Kriterium zur Ausreif3ererkennung)

Kinogen 10

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse
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Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse

h oo 4

Screenshot der Software

HPZ®

A B i D E E G| H J K L M N [ P
berechnen RESET
2| 2825-1.779  |Parameter: Benzol
2| 655/ 0.216 Niveau: Aktiviohlershrchen
2] 4 741 | Statistik-Ergebnisse:
2| ,591-1,351  |Vergl-STD absolut: 20458 Hampel-Schiltzer 41
2] a575-0, Vergl -STD relativ .
5.395] 0,955 |Widh-STD absolut: 0,682
2] 6.13] 0.050  |[Wdh-STD relativ: _9.691%
2| 4565 ___|Bewertung:
3 -
2| 7.2] 0474  |STD min [%]
2| 6.38) 0149 |STD max [%
2| -0.288
2] 5960, | STD fur Bewertung abs.: 2,0453 Sollwert 0041
2| 2.55]- STD far Bewertung rel - 34.07%
2] Tage . K1 17476
2 12| Toleranzgr. unten
¥ 2] A915]- Toleral oben 11,
; 5 2] Wie[ 0458
¥ 5, 2| 5 a
22 25 32 7.07 2| 7695 0.670 3 5 )
235 a7 a8l 867 30 874 108 s Mittelwerts und Vergleichs-
24 . Shndsrdabweldwng ‘mit Q-Methode/Hampel-Schatzer
25 mma derTolawugmrmen und Z,-scores
26 max. : 362 | Labuﬁtrlie 1 Went,
2 Ta1 Labors mit je 2 wm
28 171 | ahare mit is 2 WWartan
Alrrwd
Xinogen .

A o0 4
Beispiel: Aktivkohle - Benzol

HPZ®

14
F\Ausrelﬂer
2 .)
Toleranzgrenze oben \ L/
10 —SOLL-Wert |
= &
E e®®°
g | _Mittelwert oo ®
2 e ® -
" o0 o0 @ =
®
> |® 2
Toleranzgrenze unten
. m'-—'co'mlo‘r-'v'-—'v' 'sn‘ou (3] CO (")'-s—'w‘(")'ﬂlﬁ-'h'o
= e s & & Fefmehmer o N Al s e o
Mitskn Mittelwert Vergleich-StdAbw
583 mg/m* 341 %
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Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

Headspace - Mittel- vs. Sollwerte

HPZ®

m Sollwert

B Headspace
BuBé

® Headspace
BuSch

B Headspace
SiB6
1Headspace
LiSch

& BuBd BuSch SiBé LiSch
iiiggen _ LHKW 1.67% -10,36% -6580% -80,96 % < Maimale
R Abweichungen
BTEX 20.05% -30,11% -92.66% -79.41 %

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse

HPZ®
MINICAN - Mittel- vs. Sollwerte

1 ® Sollwert
s = MINICAN
o]

5

2

2

£

2

(]

i & Maximale Abweichung:

o Xinogen +  LHKW: -19,74 % « BTEX -28,75 %

<

+
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Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse

Gasmaus -

HPZO

Mittel- vs. Sollwerte

16 mg/m?
12 mg/m? =
& mg/m? —
3
4 mg/m = Sollwert
0 mg/m® - m Gasmaus
NS S S (Rt > & o O
) é}\"“e y é\é\e ) é,@b é'@«a 6&0\\ é{b 4 N Q@q’lf 0’_,‘:\\
SIS S N
& & VS N <
«é} '\r;b' O
& keine robuste Statistik, da nur ein Labor teilgenommen hat
—Mittelwert: arithmetischer Mittelwert
Xinogen = Vergleichsstandardabweichung: nicht méglich

Maximale Abweichung: -84% bei Xylol

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse

\ . 4

Gasbeutel - Mittel- vs. Sollwerte

HPZO

ES I S > O O
%) é&e Q,&% ‘&o“ S &(}o NG _F?
S & ¥ Q © o
¥ &S &
& N <
0\

Maximale Abweichung:

m Sollwert
m Gasbheutel

+  LHKW: -40,20 % + BTEX: -71,60 %

48
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Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

Glaspipette -

HPZO

Mittel- vs. Sollwerte

Kinogen

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse

® Sollwert
B Glaspipette

Maximale Abweichung:
LHKW: -8,16 %

- -

BTEX: -10,52 %

\ K
Aktivkohle -

HPCY
Mittel- vs. Sollwerte

16 mg/m?

12 mg/m?

8 mg/m?

3

o g m Sollwert
£ omgm m Aktivkohle
] ST S ¥ S B S
d FlTELE LSS
El & & & & §® @ ¥ @
2 & & F 3 &
5 AN
i & Maximale Abweichung:
(T «  LHKW: -46,58 % . BTEX: -50,56 %
<
.
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Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

h o0 4

Ergebnisse

+ Behaltertypen mit den wenigsten Abweichungen
— Glaspipette
— Headspace mit Butylkautschuk-Septen (gebérdelt)
— MINICAN

« Statistische Auswertung

— Einschrankung der stat. Aussage bei vielen Behaltern durch
zu geringe Anzahl an Laboren

— aussagekraftige Statistik ist nur bei AK-Réhrchen und
Headspace moglich (Anzahl der Messwerte = 10)
+ keine Grundbelastung in AK-Rohrchen festgestellt
(Analysenergebnisse der Blindproben)
Xinogen

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse

v

Ergebnisse

1. Verwendung von Headspace ist zu bevorzugen
(gute Wiederfindungsraten und einfache
Handhabung)

2. Glaspipetten: beste Ergebnisse aber schlechte
Handhabbarkeit

3. AK-Rohrchen: noch zu klaren

4. Gasbeutel und Gasmause: nach aktuellem Stand
ungeeignet

Kinogen

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse
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Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

Ergebnisse

HPZ®

5. Verwendung von fabrikneuen Behaltern
6. Headspace: Butylkautschuk-Septen mit Bordelung

7. Aktivkohle:

a. Berucksichtigung des Extraktionsmittels
b. Beladungsvolumen > 1|

Kinogen

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse

\ . 4

Behalterranking

HPZ®

Behalter Eighung stat. gesichert

Headspace ++ ¥
Glaspipette
Aktivkohle
MINICAN

Gasbeutel -

O pE +

X X x X %

Gasmaus -

Kinogen

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse
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Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

h o4 4
AbschluR Ringversuch

HPLO®

+ Abschlufd der statistischen Auswertung nach
Vorgaben der DIN 38402-45

» Beginn der eigentlichen Arbeit

Kinogen

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse

v

Auswertung der AusreilRer

HPZO

+ Analyse der Labore, deren Ergebnisse stark von den
anderen abweichen

= Betrachtung von extremen Minderbefunden
= Betrachtung von extremen Mehrbefunden

» Untersuchung der SAA der Labore nach maoglichen
Ursachen

Kinogen

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse
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Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

Wiederfindungsraten

100%

HPZ®

o -— _

T 80% i = . =

& /K :

_§ 60% : i

g a0 L\\\;\\

% 20% =

0%
80,1°C 111,0°C 136,0 °C 144,0 °C
78,11 g/mol 92,14 g/mol 106,17 g/mol 106,17 g/mol

ﬁ Benzoal Toluol Ethylbenzol o-Xylol
E -o—Glaspipette —#=Headspace =a—=MINICAN ==Gasheutel =e—Gasmaus
i1}
o
2 v Direktsammelgefale
C - - -n -
£ v Anreicherungsverfahren dito, aber zusatzliche
2 v
g Phanomene
w " -
5 _ Feststellung: Wiederfindungsrate = f (molare Masse)
o Xmnogen
@ 26
>
e

\ . 4

Wiederfindungsraten

HPZ®

These

schwerere und damit auch hoher siedende
Komponenten weisen eine geringere
Wiederfindungsrate auf, da Uberfiihrung nicht gelingt

- Hinweis auf Adsorption an der GefaBwand

Es ist somit zu prufen, ob die Teilnehmer die Behalter
vor der Probenahme in der Analytik temperiert haben,
um die Gaskomponenten von der Gefallwand zu
desorbieren.

Kinogen -

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse
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Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse

Untersuchungsprogramm

h o0 4

Wiederfindungsraten

+ Auswertung der abgefragten SAA's (13 Labore)

Labor# Gasmaus MINICAN Gasbeutel Headspace Glaspipette

10
1
13
19
22
24
26
27

X] ntri)gel'l Legende:

O O

O M

falsche

M M
| =
©
O O
5|
5|

® ®
5
O ®
O =

kein Eintrag — Labor war fiir diesen Behalheryp nicht gerneldet 28

B - vorgelegt O - nicht vorgelegt
falsche —falsche, d.h. nicht zutreffende SAA wurde vorgelegt

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse

A o

Wiederfindungsraten

Ergebnisse

v

1.

- Standardisierungsbedarf gegeben

Kinogen 29

Arbeitsschritte zur Uberflihrung der Probe in das
Headspace sind in den Standardarbeitsanweisungen
entweder Uberhaupt nicht, unvollstandig oder derart
beschreiben, dass Zweifel an einer verlustfreien

Uberflihrung bestehen.
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Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

h o0 4

Wiederfindungsraten

Ergebnisse

2. Insbesondere die Temperierung der Gefalde, um
auch die an den Wandungen ggf. sorbierten Stoffe
vollstandig mit zu erfassen, fehlt in den
Standardarbeitsweisungen mit Ausnahme von

Laboratorium #8 vollstandig.

Kinogen 30

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse

v

Wiederfindungsraten

Ergebnisse

3. hochste Wiederfindungsrate bei direkter
Verwendung von Headspace-Glaschen

(kein ,Umflllen” notwendig)

- bei Uberfiihrung (,,Umfiillung*) in Headspace ist
mit Minderbefunden zu rechnen

4. Gasbeutel aufgrund der PE-Innenbeschichtung
ungeeignet

Kinogen 31

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse

Bayerisches Landesamt fir Umwelt 2015 55



Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

MINICAN - Dichtheit + Probenstabilitat

Feststellung:

+ MINICAN’s werden mit 12 bar Fiilldruck ausgeliefert
These

* bei Unterdruck kann es zu Leckagen kommen

+ Proben nur begrenzt stabil, Reaktionen
Untersuchungsprogramm

+ MINICAN-Untersuchungsreihe mit  Labor #1 und #27

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse

@

5 — Donnerstag, 24.11.2011 4x 2 1,
2 _ Freitag, 25.11.2011 4x2 2
2 _ Montag, 28.11.2011 4x2 s
b — Dienstag, 29.11.2011 4x2 4.
g Anzahl 32 4

§ Xk .
~

HPLEY

MINICAN - Dichtheit + Probenstabilitat
Ergebnis: kein Konzentrationsabfall erkennbar

]

5]
E
54
E
£
® 4 \
s Tetrachlorethen
N
E 2 == Trictioreten
=4 Cis-1.2-Dichlorethen
1 ~=Dichlarmethan
= Vinylchlorid
0 ; ; ; : ; : ,
23N 24 11 2511 2611 271 28 M 291 3011
Kinogen Beispiel: Labor #27 — pro Tag eine Probe, LHKW 33
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Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

MINICAN - Aufbau und Eignung
Ergebnis: keine systematischen Minderbefunde

HPZ®

10 -
9
8
7
[y
_g) 6
c | Sollwert TRI5 5 mg/m® -
= 5
£ i L4 X
g § 4 i ] §
8 = 3 Sollwert DCM 4.1 ma/im®
= 1 —
2 t Sollwert CIS 3,2 mg/m?®
© N 2
2 s Sollwert VC 2,8 mg/m®
2 ¥
= 0 Wochenende
[11] T T T T T T 1
5 = 2 T = = = = T
@ .
B & & a & & & & A
5 - 8 i i 3 2 5 =
o JNInogen
2 P . 34
= Beispiel: Labor #1 — pro Tag vier Proben, LHKW
<+

Dehalogenierung PER - VC

HPZ®

Wiederfindung

-13,4°C 40,0°C 60,3°C 87,0°C 121,0°C
62,50 g/mol 84,93 g/mol 96,94 g/mol 131,39 z/mol 165,83 g/mol
WVC DCM Ccls TRI PER

=o—Glaspipette —+=Headspace =s—MINICAN =-=Gasheutel =—e—Gasmaus =m=Aktivkohlerdhrchen

Kinogen -

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse
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Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

h o4 4
Dehalogenierung PER - VC

Feststellung:

+ VC-Mehrbefunde bei Direktsammelgefalien

These:

* Dehalogenierung unter Lichteinfluss durch Hydrolyse
+ Dehalogenierung bei verzogerter VC-Analytik
Untersuchungsprogramm

* MINICAN-Untersuchungsreihe (wie vor)

Ergebnis

+ H.-Lieferant fehlt € Uberbefunde konnen letztendlich

... nicht befriedigend erklart werden
Kinogen 36

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse

h o0 4 HPCY

Anreicherungsverfahren - Durchbruch

These

« Beladungskapazitat konnte tuberschritten werden -
Durchbruch von VC

« Auftreten von Konkurrenzsorption

Untersuchungsprogramm

« Zeitlich gestaffelte Beladung von Aktivkohleréhrchen
e t=1min-10min >V=0,23-2,31

« Versand an ein Labor (#27)

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse
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Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

Ergebnis: kein

Anreicherungsverfahren - Durchbruch

HPLO

Durchbruch, keine Konkurrenzsorption

BTEX
25 Prifgas:11-mg/m* Benzol

R Extraktionsmittel: Benzylalkohol

E 20

£ .
o £ 15 1 Ubliches PN-Volumen 1-21
2 $ >
% £ 10 -

=
2 3
[11]
3 251
=
2
£ o _ _ i : _ . . : .
% 232 464 700 928 1170 1396 1624 1856 2096 2320
5 Beladungsvolumen in ml
(2]
=
g o —+#—Benzol —@—Ethylbenzol -—#&—o0-Xylol -——=—Toluol
2 Xinog |
@ i
>
e

Feststellung

Anreicherungsverfahren - Aufbereitung

Unterschiedliche Aufbereitungsverfahren (Probenaufberei-
tung, Extraktionsmittel) zur Vorbereitung der Analytik

|
® } i :
% iI [:> ll-'-l"l :> 0 W an
[ b~ § & .
> A-Kohle Extraktion , GC-Analytik
E’ » Anritzen + Vorlegen + Fluide Phase
@ = Aufbrechen « Umfullen .+ Gas
5 + Extraktion
2
g Al of
0 1 ren’
@ X Zugabe des Extraktionsmittels 39
-+

HPZH
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Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse

h o 4

Anreicherungsverfahren - Aufbereitﬁng

Feststellung

Unterschiedliche Aufbereitungsverfahren (Probenaufberei-
tung, Extraktionsmittel) zur Vorbereitung der Analytik

These

Aufbereitungsverfahren hat Einfluss auf Stoffkonzentration
Untersuchungsprogramm

Auswertung der SAA's

Ergebnis

Analyse erfolgt entweder in der Dampf- oder in der

Flussigphase
XKinogen 40

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse

h o0 4 HPCY

Anreicherungsverfahren - Extraktion

These

Unterschiedliche Extraktionsmittel fihren zu
unterschiedlichen Stoffkonzentration

Untersuchungsprogramm
Auswertung der SAA's

Extraktionsmittel LHKW BTEX
Benzylalkohol 9 Labore 9 Labore
Schwefelkohlenstoff 7 Labore 9 Labore
Dimethylformamid 2 Labore 2 Labore
Ethylenglycolmonophenylether 2 Labore 2 Labore
n-Pentan 2 Labore 0 Labore
Xinogen . =
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Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

) K HPCO

Anreicherungsverfahren - Extraktion
Feststellung
Treppenartiger Verlauf in Abhangigkeit vom Extraktionsmittel

5 Aktivkohlerdhrchen - cis-1,2-Dichlorethen

- L 4

£5 4

b

Ea

e L

53

'4':‘53 000"

%2 y PO S Jne
® 51 + % Mittelwert —— Sollwert — Hampel-Schatzer
) =
b4 ” ".’000
2 R — e
g §12/22222 22 %2 %2 2% %88 c:e%8%8%8
o 528 22 2|23 8 =28 282 EEEESEEE
o e 5 e E== 2 ERER T s glgals a3
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s 2o & 8 &8 8888823z cE E|lE B
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o £ el |E|l |E 212122 |2\ 2|2
= = = =] =] |G| OC| g J| o0
B 8 g8 AR A R} A A
S = >
o (0] o0

= =

L] ] o
S s, =
S oy = =]
o Xinogen | i i 42
g 14/22|23/ 4 |13/ 18|17|16|1 625 10|27 8 9 |11 24 15 7| 3 12 20
5 Teilnehmer mit verwendeten Extraktionsmittel
=+

D L 4 HPZS®

Anreicherungsverfahren - Extraktion

Ergebnis
keine stat. abgesicherten Aussagen moglich

v' Schwefelkohlenstoff 2 Wiederfindungsraten hoch

— Ethylenglycolmonophenylether (#16, #23) < geringe
Wiederfindungsraten

« verspatete Analysen (#14)
» systematische Verfahrensfehler (#22)

« angegebene Normen (#16, #23) gelten fur Wasser nicht
far Luft

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse
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Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse

160% ‘\\
o 140%
g, e -
E.,J'ZO% oy
B s | SN AN
£
=
0 .
-8 0% __‘\./‘.—_3: _
S o '_'\.\.7
20%
0%
13,4°C | 40,0°C | 60,3°C | 87,0°C |121,0°C 80,1°C |111,0°C | 136,0 °C | 144,0 °C
62,50 | 84,93 | 96,94 | 131,39 | 165,83 78,11 | 92,14 | 106,17 | 106,17
g/mol | g/mol | g/mol | g/mol | g/mol g/mol | g/mol | g/mol | g/mol
VC DCM ClIs TRI PER Benzol | Toluol Ethylbenzal o-Xylol
=& Aktivkohlerohrchen == MINICAN —=+#=Headspace —e—Glaspipette
Xinogen .

Anreicherungsverfahren - Minderbefunde

180%

HPZ®

44

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse

\ . 4

Anreicherungsverfahren - Minderbefunde

Feststellung

+ augenscheinliche systematische LHKW- und BTEX-
Minderbefunde bei allen Laboratorien

+ Wiederfindungsrate der LHKW und der BTEX steigen
zudem mit sinkender molarer Masse

* Sondermessreihe (Durchbruchsversuch,
Untersuchung von 10 weiteren Proben
— auch hier systematisch erscheinende Minderbefunde

Kinogen

HPZ®

45

62

Bayerisches Landesamt fir Umwelt 2015



Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

ou HPZO

Anreicherungsverfahren - Minderbefunde

These
+ Fehlerhafte Volumenbestimmung/-beladung

Untersuchungsprogramm

a) Mehrfachbestimmungen

b) Neuabfullungen und Analytik

c) Untersuchung im gleichen Labor (#27)

Xinogen . 46

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse

W4
HPZO
Anreicherungsverfahren - Minderbefunde

+ Beladungsfehler maoglich, aber nicht konkret belegbar

+ dennoch geringere WFR als bei Headspace
140%

47

o mRingversuch
® 120%
£y YC-Durchbruchsversuch
c 100%
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b ‘E 80%
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Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse

h o4 4
Separate VC-Analytik

Feststellunag:

+ Die Bestimmung von Vinylchlorid gehorte explizit zum

Umfang des Ringversuchs.

* Dennoch wurde Vinylchlorid (VC) nicht von allen

Laboratorien bestimmt.
These

+ VC wurde nicht untersucht (kein Standardparameter)

» \VC wurde nicht detektiert

- Welchen Einfluss hat die nachgeschaltete VC-Analytik

auf das Messergebnis?
Kinogen .

48

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse

v

Separate VC-Analytik
Komponente Siedepunkt
Tetrachlorethen 121,0° C
Trichlorethen 87,0° C
cis-1,2-Dichlorethen 60,3° C
Dichlormethan 400° C
Vinylchlorid -13,4° C
XKinogen .

HPCY

Molare Masse
165,83 g/mol
131,39 g/mol

96,94 g/mol
84,93 g/mol
62,50 g/mol

49

64

Bayerisches Landesamt fir Umwelt 2015



Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

h o4 4
Separate VC-Analytik

Untersuchungsprogramm
« Uberprifung
— SAA
— Rohdaten der Analysenberichte
Ergebnis
+ simultane wie auch sequentielle VC-Analytik zu finden
* Umrustung bzw. Zweitanalytik erforderlich
- kein konkreter Beweis fuhrbar, Vermutung bleibt

Kinogen 50

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse

v

Falschbefunde

Feststellung
Labor #4, #9 und #19
+ Nachweis von m-,p-Xylol, obwohl nicht enthalten
- kein Nachweis von Ethylbenzol

These: Analysensystem hat einen Blindwert

Untersuchungsprogramm: Labor selbst

Ergebnis: ohne

Kinogen 51

4. Versuchsauswertung/-ergebnisse
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Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

5. Zusammenfassende Feststellungen

h o0 4

5. Zusammenfassende Feststellung"en

Ubliche ProbenahmegefalRe und —arten sind
— die Direktsammlung mittels Headspace
— das Anreicherungsverfahren auf Aktivkohle

Glaspipette: sehr gute Wiederfindungsraten, aber Exot

Vergleichbare Wiederfindungsraten aller Gefale
(Ausnahmen: A-Kohle, Gasmaus)

molarer Masse/Siedepunkt A - Wiederfindungsraten ¥

Analysen i.d.R. im 2-Schritt-Verfahren (Uberfiihrung in
Headspace) - Temperierung?

Danksagung

v

Dank an

HPCY

die Bund-/Landerarbeitsgemeinschaft Bodenschutz
(LABO) fur die Forderung des Vorhabens im Lander-

finanzierungsprogramm Wasser, Boden und Abfall
Frau Dr. Hahn und Herrn Dr. Gaier von der Linde AG
die beteiligten Untersuchungsstellen

Herrn JUrgen Drexler, unseren Bacheloranden flr

seine aufopferungsvolle Fursorge und seinen Fleil}
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Fachtagung: Bodenluft und Analytik: Ergebnisse des Labor-Ringversuchs

bl HPCY

Download

Landerfinanzierungsprogramm
,Wasser, Boden und Abfall*

Projekt-Nr.: B 3.11
Bodenluftuntersuchungen - Projekt zur externen Qualitatssicherung

der Analytik und Probenahme von Bodenluft

http://www.laenderfinanzierungsprogramm.de/cms/\NaBoAb prod/\WaBoA

b/NVorhaben/LABO/B 3.11/index.jsp

Xindgen . -

Danksagung
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Anforderungen/Erfahrungen der DAKKS bei der Kompetenzfeststellung von Laboratorien fir die Analytik von
Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025:2005

Anforderungen/Erfahrungen der DAKKS bei der Kompetenz-
feststellung von Laboratorien fur die Analytik von Boden-
luft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025:2005

Gabriele Joppert, DAkkS, Deutsche Akkreditierungsstelle

(( DAKKS

Deutsche
Akkreditierungsstelle

Gliederung:

1 DAKkS — Allgemeine Informationen und Regeln

2 Grundlagen fiir die Akkreditierung und
Anforderungen im Fachbereich Boden/Altlasten

3 Notwendige Formalien

4 Kompetenzbestitigung von Priifverfahren zur

Untersuchung von Bodenluft-Proben
5 Aufrechterhaltung der Akkreditierung

2 GabrieleJoppert — Akkreditierung der Analytikvon Bodenluft-Froben nach DIM EN IS0/IEC 17025 26.03.2015
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Anforderungen/Erfahrungen der DAKKS bei der Kompetenzfeststellung von Laboratorien fur die Analytik von
Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025:2005

(( DAKKS

Deutsche
Akkreditierungsstelle
1 DAKKS — Allgemeine Informationen

= Aufnahme der Tatigkeit am 01.01.2010
= Standorte: Berlin, Frankfurt/Main und Braunschweig

= yon der Bundesregierung mit der Aufgabe der Akkreditierung
beliehen entsprechend AkkStellG-Beleihungsverordnung vom
21. Dezember 2009

= Akkreditierung ist gemald Verordnung (EG) Nr. 765/2008 eine
hoheitliche Aufgabe

3 Gabriele Joppert — Alkreditierung der Analytikvon Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025 26.03.2015

( DAKKS

Deutsche
Akkreditierungsstelle
1 DAKKS - Allgemeine Informationen
‘\\‘“.n | ”P’f‘/
SN S
Fl European 2 e =
7~ co-operation for ) =
Accreditation 'f,,’ 7 \\3\
RO

Zentrales Ziel

= gegenseitige Anerkennung von Akkreditierungen in allen
Mitgliedsstaaten

= VVermeidung technischer Handelshemmnisse durch
Mehrfachakkreditierungen

4 Gabriele Joppert — Alkreditierung der Analytikvon Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025 25.03.2015
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Anforderungen/Erfahrungen der DAKKS bei der Kompetenzfeststellung von Laboratorien fir die Analytik von
Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025:2005

(( DAKKS

Deutsche
Akkreditierungsstelle
1 DAKKS — Allgemeine Informationen

= die Untersuchungen von Bodenluft-Proben gehdren zum
Fachbereich Boden/Altlasten der Abteilung 4 ,,Gesundheitlicher
Verbraucherschutz, Agrarsektor, Chemie und Umwelt” in Berlin

5 Gabriele Joppert — Alkreditierung der Analytikvon Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025 26.03.2015

( DAKKS

Deutsche
Akkreditierungsstelle

1 DAKkkS — Regeln

= Sektorkomitees erarbeiten Regeln und Verfahren fur die
technische Begutachtung von KBS und entwickeln diese weiter

® Ermittlung von Regeln durch den Akkreditierungsbeirat, der die
Anforderungen an KBS und Akkreditierungstatigkeiten konkretisiert

® f{ir den gesetzlich geregelten Umweltbereich Ubernahme der
Fachmodule von der zustandigen Bund/Landerarbeitsgemeinschaft
(hier LABO)

= FA und ILAC-Dokumente

& Gabriele Joppert — Alkreditierung der Analytikvon Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025 25.03.2015
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Anforderungen/Erfahrungen der DAKKS bei der Kompetenzfeststellung von Laboratorien fur die Analytik von
Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025:2005

(( DAKKS

Deutsche
Akkreditierungsstelle

2 Grundlagen fiir die Akkreditierung und Anforderungendes
Fachmoduls Boden/Altlasten

= allsemeine Regeln:

- 715D 0001 Allgemeine Regeln zur Akkreditierung von
Konformitatsbewertungsstellen

- 71SD 0010 Einbeziehung von Eignungsprifungenin die
Akkreditierung

- 715D 0005 Merkblatt zur messtechnischen Rihrung im Rahmen
von Akkreditierungsverfahren

7 Gabriele Joppert — Alkreditierung der Analytikvon Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025 26.03.2015

(( DAKKS

Deutsche
Akkreditierungsstelle

2 Grundlagen fiir die Akkreditierung und Anforderungen des
Fachmoduls Boden/Altlasten

® fachspezifische Regeln:

- 715D 4 030 Anforderungen bei der Akkreditierung im Bereich der
Fachmodule Abfall, Boden/Altlasten, Immissionsschutz und Wasser

- 715D 4 035 sektorspezifische Kriterien zur Teilnahme an
Eignungsprifungen fir im Umweltbereich tatige Priflaboratorien,
die eine Akkreditierung auf Basis der Fachmodule beantragen oder
besitzen

- 715D 4 004 Fachmodul Boden und Altlasten

- AQS-Merkblatter der LAWA

8 Gabriele Joppert — Alkreditierung der Analytikvon Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025 25.03.2015
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Anforderungen/Erfahrungen der DAKKS bei der Kompetenzfeststellung von Laboratorien fir die Analytik von
Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025:2005

DAKKS

(

Deutsche

Akkreditierungsstelle

3 Notwendige Formalien— Ablaufschema
1 2 3 4
ANTRAGSVERFAHREN BEGUTACHTUNGS- AKKREDITIERUNG UBERWACHUNGS-
KP 72 VERFAHREN KP 75 KP79.1 und KP79.2 VERFAHREN KP 711
a) Anfrage a) Auswahlder a) Bewertung der a) Uberwachung der
Begutachter Begutachtungs- akkreditierten
b) Vorgesprich a1) Optional ergebnisseund Stelle
(optional) Vorbegehung Entscheidung ber b) Bestitigung der
die Erteilung der Fortdauer der
¢) Antragauf b) Beauftragung der Akkreditierung o
Akkreditierung Begutachter Akkreditierung
- b) Ausstellenvon
d) Prifungdes c) Fachliche Prafung der Akkreditierungs-
Antrags Antragsunterlagen bescheid und
e) Registrierungals || q) Begutachtung vor Ort Akkreditierungs-
AkKreditierungs- urkunde
verfahren e) Begutachtungsbericht || c) Veréffentlichung der
f) Koordinierungdes Akkreditierung
Akkreditierungs- f) Bewertungder
verfahrens Korrekturmanahmen
] Gabriele Joppert — Alkreditierung der Analytikvon Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025 26.03.2015

DAKKS

(

Deutsche

Akkreditierungsstelle

Notwendige Formalien— Antragsverfahren

= Akkreditierungsumfang

- Entscheidendes Kriterium fur den Ablauf des Verfahrens

Auswirkungen auf: Begutachterauswahl, Begutachtungsdauer,
Kosten

- Klarung durch die KBS, welcher Umfang fur die Notifizierung

erforderlich ist; bei Mehrstandortverfahren, missen die
genauen Standorte mit Umfang festgelegt werden

® Ausfiillen des schreibgeschitzten Formblattes (Fachmodul
Boden/Altlasten 72 FB 005.12) = hier sind keine Normen zu
andern bzw. zu aktualisieren

1o

Gabriele Joppert — Alkreditierung der Analytikvon Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025 25.03.2015
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Anforderungen/Erfahrungen der DAKKS bei der Kompetenzfeststellung von Laboratorien fur die Analytik von
Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025:2005

( DAKKS

Deutsche
Akkreditierungsstelle

3 Notwendige Formalien— einzureichende Unterlagen

* Formblatt 72 CL001.1_17025
®= in digitaler Form, zip-Ordner auf der Homepage bzw. Erhalt vom KB

= Checkliste zur DIN EN ISO/IEC 17025 fiir Priif- und
Kalibrierlaboratorien unbedingt im Word-Format zur weiteren
Bearbeitung

11 Gabriele Joppert — Alkreditierung der Analytikvon Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025 26.03.2015

(( DAKKS

Deutsche
Akkreditierungsstelle

4 Kompetenzbestitigung — Voraussetzungen

= QM-System nach DIN EN ISO/IEC 17025

= sinngemalle Einhaltung der qualitatssichernden MalBnahmen der
AQS-Merkblatter fiir das Fachmodul Boden/Altlasten

® Prufanweisung mit Bezug zu normativen Dokumenten;
eigenentwickelte Prifverfahren sind als Hausverfahren zu
kennzeichnen

= Personal mit der entsprechenden Einarbeitung und Befugnissen

= Geratetechnik mit dazugehorigen Handblichern und der
Prifmittelliberwachung

= Verifizierung/Validierung — Ermittlung der Verfahrenskenndaten

12 Gabriele Joppert — Alkreditierung der Analytikvon Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025 25.03.2015
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Anforderungen/Erfahrungen der DAKKS bei der Kompetenzfeststellung von Laboratorien fir die Analytik von
Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025:2005

(( DAKKS

Deutsche
Akkreditierungsstelle

4 Kompetenzbestatigung — Voraussetzungen

= Kalibrierung

* interne Qualitatskontrolle: Kontrolle des Blindwertes, Uberprifung
der Kalibrierung durch einen unabhangigen Standard, Fihrung von
Kontrollkarten

Ruckflihrung: zertifiziertes Referenzmaterial

externe Qualitatskontrolle: Ringversuche, Eignungspriifungen,
Laborvergleichsuntersuchungen

Probenvorbehandlung, -lagerung

Ruckverfolgbarkeit vom Ergebnis aus dem Prifbericht bis zu den
Rohdaten

Verfahren zum Umgang mit fehlerhaften Prifarbeiten

13 Gabriele Joppert — Alkreditierung der Analytikvon Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025 26.03.2015

( DAKKS

Deutsche
Akkreditierungsstelle

4 Kompetenzbestitigung — Typische Abweichungen von
Begutachtern

® Die aktuelle Bestimmungsgrenze ist nicht verifiziert.
Es fehlt eine routinemalige Kontrolle.
® Essind keine Blindwerte Uber das Gesamtverfahren bestimmt.

Es sind keine Wiederfindungsraten iber das Gesamtverfahren
bestimmt.

® Die Analyse ist nicht in der Eignungsprufungsstrategie
bericksichtigt.

= Die Kalibrierfunktionen sind aktuell, aber die
Verfahrensvariationskoeffizienten liegen deutlich tGber 3,33 %.

14 Gabriele Joppert — Alkreditierung der Analytikvon Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025 25.03.2015
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Anforderungen/Erfahrungen der DAKKS bei der Kompetenzfeststellung von Laboratorien fur die Analytik von
Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025:2005

(( DAKKS

Deutsche
Akkreditierungsstelle

4 Kompetenzbestatigung — Typische Abweichungen von
Begutachtern

» Die Uberpriifungen der Kalibrierfunktionen werden nicht mit
einem unabhangigen Standard Gberpruft.

® Die Aktivkohle der Durchbruchzone wurde nicht bzw. nicht
getrennt untersucht. Dadurch kann ein ,,Durchbruch® nicht
ermittelt werden.

® Die Ergebnisse werden in mg/m®angegeben, obwohl das
Probenahme-Equipment nicht unter Kontrolle des Priiflabors ist.
Hier wurden die Volumen der Probenluft vom Auftraggeber
Ubernommen.

® Die Kontrollmessungen werden bisher nicht in Kontrollkarten
eingetragen

15 Gabriele Joppert — Alkreditierung der Analytikvon Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025 26.03.2015

( DAKKS

Deutsche
Akkreditierungsstelle

4 Kompetenzbestitigung — Weiterer Hinweis

® Problem: die probenehmende Stelle informiert sich nicht vorher
beim Untersuchungslabor, in welcher Form die Proben angeliefert
werden missen

= Stand der Technik: Bodenproben sind fiir diese Untersuchung mit
Methanol zu Uberschichten

16 Gabrieleloppert —Kompetenzfeststellung durch dizDakls als Grundlage fir die Notifizierung 26.03.2015
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Anforderungen/Erfahrungen der DAKKS bei der Kompetenzfeststellung von Laboratorien fir die Analytik von
Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025:2005

(( DAKKS

Deutsche
Akkreditierungsstelle

4 Kompetenzbestatigung — Nach der Begutachtung

= Erstellung der Berichte durch die Begutachter und Prifung durch
KB = Versand an die KBS zur Stellungnahme innerhalb von zwei
Wochen

= Nachweise zur Umsetzung der Korrekturmafinahmen werden an
die Begutachter ubersendet (bevorzugt digital) und der KB wird in
cc gesetzt, ggf. werden Nachbesserungen abgefordert

17 Gabrieleloppert —Kompetenzfeststellung durch dizDakls als Grundlagefir die Notifizierung 26.03.2015
(( Deutsche
Akkreditierungsstelle
4 Kompetenzhestatigung — Entscheidung der
Akkreditierung

= durch Akkreditierungsausschuss (AkA)

= Mitglieder sind fachkundige Personen, die durch die Geschéfts-
fihrung der DAKKS fiir bestimmte Fachbereiche benannt sind

® pro Fachbereich bilden mind. 2 Personen einen AkA

= die Begutachtungsunterlagen werden neben dem Entwurf der
Urkundenanlage und der Liste der Eignungsprifungen im
Sternverfahren geprift

= Jeder AKA muss eine einvernehmliche Entscheidung treffen

= nicht kritische Abweichungen kdnnen ggf. als Auflagen mit der
Akkreditierung erteilt werden

= Begutachter kbnnen Auflagen empfehlen, AkA entscheidet
daruber

18 Gabriele Joppert — Alkreditierung der Analytikvon Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025 27.03.2015
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Anforderungen/Erfahrungen der DAKKS bei der Kompetenzfeststellung von Laboratorien fur die Analytik von
Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025:2005

(( DAKKS

Deutsche
Akkreditierungsstelle

4 Kompetenzbestatigung — Bescheidung

= Erteilung der Akkreditierung in Form eines Bescheides gemal
VwVFG mit Urkunde und Anlage, ggf. mit laborspezifischen
Auflagen
» KBS muss unaufgefordert Nachweise zur Erfillung der
Auflagen bei der DAKKS termingerecht einreichen
= Erlaubnis zur Nutzung des Akkreditierungssymbols ist im
Bescheid beschrieben
» dazuist fur jede Nutzungsart ein Muster beim KB zur
Freigabe einzureichen

19 Gabriele Joppert — Alkreditierung der Analytikvon Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025 27.03.2015

( DAKKS

Deutsche
Akkreditierungsstelle

4 Kompetenzbestitigung — Veroffentlichung

® |jste der akkreditierten Stellen auf DAkkS-Website

® quch Uber Beschriankungen, Aussetzungen und Zurtickziehungen
von Akkreditierungen im Bereich der Fachmodule informiert die
DAKKS die BeB

20 Gabriele Joppert — Alkreditierung der Analytikvon Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025 27.03.2015
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Anforderungen/Erfahrungen der DAKKS bei der Kompetenzfeststellung von Laboratorien fir die Analytik von
Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025:2005

(( DAKKS

Deutsche
Akkreditierungsstelle

5 Aufrechterhaltung der Akkreditierung

» Uberwachung 12 Monate nach Erteilung der Erstakkreditierung,
sonst Intervall von 18 Monaten

= wahrend des Akkreditierungszeitraumes gesamter Umfang der
Akkreditierung

= jeder einzelne Standort einer KBS ist bzgl. der Anforderungen aus
den Fachmodulen zu begutachten, wenn diese Bestandteil der
vorangegangenen Erst- oder Reakkreditierung war

21 Gabriele Joppert — Alkreditierung der Analytikvon Bodenluft-Proben nach DIN EN ISO/IEC 17025 27.03.2015
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Die kunstliche Bodenluft-Probenahmestelle — Design und Funktionsweise

Die kuinstliche Bodenluft-Probenahmestelle — Design und
Funktionsweise

Klaus Biicherl, tewag Technologie — Erdwarmeanlagen — Umweltschutz GmbH

- Projekttitel
ewag

Projekt zur externen Qualitatssicherung der Analytik
und Probenahme von Bodenluft -

Teil 2: Bau einer mobilen Messstelle zur Priifung von
Untersuchungsstellen mit Zulassung zur
Bodenluftprobenahme nach § 18 BBodSchG
(Projekt-Nr. B 3.12)

26. Marz 2015
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Die kinstliche Bodenluft-Probenahmestelle — Design und Funktionsweise

Anforderungen

Bau einer kiinstlichen Messstelle
mit Prifgas betrieben
Prifgas enthélt neben ausgewdhlten BTEX- und LHKW-Analyten auch CO

Soll in einem Probenahmebus transportiert und ortsunabhéangig aufgebaut
werden kénnen

ermoglicht den Einbau der tblichen Entnahmeapparaturen bis zu einer Tiefe
von 2 m.

So konzipiert, dass an einer rauen Oberfldche abgedichtet (,gepackert") werden
muss

(,Bodenluft®-) Gasgewinnung erfordert einen realitdtsnahen Unterdruck

Komponenten

Nr. Komponente

7 : 1 Haltestangen fir den Einbau in Schéchte und Bahrlécher

o

Fing mit Gewindebohrungen fir Haltestangen

Ohere Verrohrung der Messstells fir Bodenluft

4= |

Untere Verrahrung der Messstells fir Badenluft

Tl
)

Anschluss fir Gasschlauch

(ad}

L)

Gaszulzitungsschlauch

7 Gasdruckmindersr (Flow-on-demand-regler

B Gasflasche mit Gasgemisch (Prifgas)
9 Mehrgasmessgerdt Drdger x-AM 5000

10 Verpackunasrohre

11 Fufferrohrs fir dis Haltestangen

12 Dichtring fir Messstelle (sinzubauen zwischen 3 und 4)

80

Bayerisches Landesamt fir Umwelt 2015



Die kunstliche Bodenluft-Probenahmestelle — Design und Funktionsweise

ot Edelstahlrohr, D innen = 54 mm
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o~ Prifgas

tewag
Flasche Nr. 3536244

THE LINDE GROUP
Beim engung ppm mgim?

TEWAG Ty i -
Benzol 529 17,15 e 500048

81 8ir. 24 Prréi = Linde Beh;
Toluol 3.51 13,42 o.:::u: Regensburg an::mmmm ud ; ”:;
Ethylbenzol 3.03 1550 Analysenzertifikat filr Prifgasklasse 1
o-Xylal 499 21,98 nach DIN EN ISO 6141
Summe BTEX 65,90

simengung Sollwen Istwert
Dichlormethan 0.89 3,14 oo P it pre ot ;
. . Dichlormathan 1,00 088
cis-1.2-Dichlorethen 0.87 3,50 . i) et ts

& Trichlorathen 2,00 180 |
Trichlorethen 1,89 10,30 b pm| am fem| & &
Tetrachlorethen 2.40 16,51 ot oo o] ML B
Vinylchlorid 0.96 2,49 oo e I B
| 3 t

Summe LHKW 35.94 Synitik Best

z ummpur}-mmd:: a&:b \'Dhl‘ﬂnmgiﬂlﬂk g?u?mmlm versiahen. Alle Velumenanga-

— i b m en (1013 mbar. 273.1

Kohlendioxid (CO2) -Vol% 2,99 g 6 s gl Ve i 34

{ obdruck [15° C}  ca 150 bar rin. Lagertemperatus: +0'C
Fulimange: 6.0001 min. Vereondungsdruck: & bar
Stabisat: 12 Monate ompt Verwendungstemp:  10°G=30°C
Ventianschiul: 14 Nettogewicht [Kg]: 776

Kundenauftrag: 315465676 1 000020
Bestelinmmer. 273934 vom 14,3, 2014

Herstellungsdatum: 05.05.2014 Beaibeiter; Ursida Linner
Diases Zemtificat wurde nach inhalticher Prifung automatisch ersteR und is! ohne Uinterschaift galig.
Herstefler: Linde AG - Geschafisb. Linde Gas - Casl -von-Linde-Str. 25 - D-85716 Uniersehieheim
Teleton: Fauc. E-mail: linde-gas com

Flow-On-Demand-Druckregler

'

Erforderlicher Differenzdruck:

0,5 mbar
bzw.
ca. > mmWassersiaule
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Versuchsaufbau

0,20

Tonsperre

Hohlraum

Bohung @ 220 mm

Vollirohr DN 125

2,20

9410

Vielen Dank fiir Ihre
Aufmerksamkeit!

Klaus Biicherl
Diplom-Geologe BDG

tewag
Technologie - Erdwadrmeanlagen - Umweltschutz GmbH

BlumenstraBe 24
93055 Regensburg

www.tewag.de
KBU@tewag.de

28, Marz 2015
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Anforderungen des Regelwerkes an die Bodenluftprobenahme

Anforderungen des Regelwerkes an die Bodenluftprobe-
nahme

Dr. Frank Kiichler, DAkkS, Deutsche Akkreditierungsstelle

« DAKKS Anforderungen des Regelwerkes an
DeghEnE die Bodenluftprobenahme
Akkreditierungsstelle
1 Grundlegende Anforderungen an Stellen, die

Probenahmenim Geltungsbereich des BBodSchG
und des Fachmoduls Boden/Altlasten durchfiihren

2 Anforderungen an die Qualitatssicherung bei
probenehmenden Untersuchungsstellen entsprechend
der DINEN ISO/IEC 17025

3 Begutachtungspraxis

1 23.04.2015
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Anforderungen des Regelwerkes an die Bodenluftprobenahme

Anforderungen des Regelwerkes an
( DAkE(egsche die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

1 Grundlegende Anforderungen an Stellen die
Probenahmenim Geltungsbereich des BBodSchG
und des Fachmoduls Boden/Altlasten durchfiihren

Bund-/Landerarbeitsgemeinschaft Bodenschutz (LABO)
Notifizierung und Kompetenznachweis von Untersuchungsstellen im
bodenschutzrechtlich geregelten Umweltbereich

FACHMODUL BODEN UND ALTLASTEN

Stand 16. August 2012

Vorbemerkungen

Das Bundes-Bodenschutzgesetzfordertim § 18, dassUntersuchungsstellen, dieAufgaben nach diesem
Gesetz wahrmehmen, die fir diese Aufgabe erforderliche Sachkunde und Zuverlassigkeit besitzen sowie
uber die erforderliche gerétetechnische Ausstattung verfiigen missen.

Derartige Untersuchungsstellen mussen wor einer Motifizierung ihre Kompetenz nachgewiesen haben. Dies bedeutet,
dass die im Folgenden ausgefihrten Anforderungen an die Sachkunde, Zuverlassigkeit und die geratetechnische
Ausstattung erfillt sein missen.

Die Kompetenziberprifungfir ale Untersuchungsbereiche kann im Rahmen eines um das Fachmodul
erveiterten AkKreditierungsverfahrens basierendauf DIN EN ISO/IEC 17023 durch die zustandige
Aldreditierungsstele oderim Rahmen eines Notifizierungsverfahrens durch die vom Land benannte Stelle
erfolgen.

2 23.04.2015

Anforderungen des Regelwerkes an
« DAkﬁ:Zche die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

Untersuchungsbereich 3: Bodenluft, Deponiegas

Teilbereich 3.1: Probenahme und Vor-Ort-Untersuchungen

Untersuchungsparameter Methoden/ Verfahren
Hinweise
Probenahme
Rammkernsondierung Durchf@ihrung von Klein- DIN ISO 10381-2: 2003

rammbohrung mit mindes-
tens mit 50 mm Durchmes- [DIN EN ISO 22475-1: 2007
ser

Probenahme von Bodenluft VDI-Richtlinie 3865
Blatt 2: 1998
VDI-Richtlinie 3865
Blatt 1: 2005
DIN ISO 10381-7: 2007

Vor-Ort-Analytik

Kohlendioxid (COz) Direktanzeigendes Messgerat

Methan (CH,) Direktanzeigendes Messgerat

Schwefelwasserstoff (H.S) Direktanzeigendes Messgerat

Sauerstoff (O,) Direklanzeigendes Messgerat

Summenparameter
organische Spurengase

Direktanzeigendes Messgerat

3 23.04.2015
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Anforderungen des Regelwerkes an die Bodenluftprobenahme

| Anforderungen des Regelwerkes an
(( DAk%SEsche die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

Erlauterung zu den Teilbereichen Probenahme
und Vor-Ort-Untersuchungen

Der Anhang 1 (Untersuchungsteilbereiche 1.1, 2.1 und 3.1)

enthalt den Mindestumfang an Probenahmeverfahren und
die zu beachtenden Probenahmevorschriften.

4 | 23.04.2015

| Anforderungen des Regelwerkes an
« DAkEEﬁsche die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

Mindestanforderungen bei der Bodenluftprobenahme

¢ Dokumentation der Witterung am Tag der Probenahme und an den Vortagen, insb.
Niederschlagsereignisse und Luft- und Bodentemperatur

» Angabe oder Abschatzung des Grundwasserstandes

¢ Angaben zur Bohrlochabdichtung, zum Entnahmebereich (mind. 1 m unter GOK)
und dessen Abstand zur GW-Oberflache (auch dieser sollte mind. 1 m Meter betra-
gen)

» Dokumentation einer durchgefiihrten Dichtigkeitspriifung des Sondensystems vor
jeder Probenahme

« Dokumentation von Art und Material der Anreicherungs- oder DirektsammelgefaBe

* Angabe des Zeitpunktes der Probenahme in Abhangigkeit des ausgetauschten Tot-
volumens der Sonde und des CO,-/O,-Gehaltes in der abgepumpten Bodenluft

» Aufnahme des Schichtenprofils nach der ,Arbeitshilfe fiir die Bodenansprache im
vor- und nachsorgenden Bodenschutz - Auszug aus der Bodenkundlichen Kartieran-
leitung KA 5 (2009, Kurz-KA 5') bzw. nach DIN EN ISO 14688-1, 14689-1 und
22475-1 unter Einbeziehung der Parameter der Kurz-KA 5

5 | 23.04.2015
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Anforderungen des Regelwerkes an
(( DAkﬁiche die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

Geratetechnische und materielle Ausstattung von Untersuchungsstellen fur die
Probenahme
Checkliste fur die Begutachtung von probenehmenden Untersuchungsstellen

- Rammkernsonden (max.) 1 m Ldnge und mit mindestens 50 mm
Durchmesser, inkl. Schlagkopf

- Verlangerungsgestange

- Bohrhammer (elektrisch)

- Stromgenerator inkl. Verlangerungskabel (gasbetriebene Aggregate sind zu
empfehlen)

- Ziehvorrichtung

- Leitungssuchgerat

- Bodenluftsonden mit Verlangerungen

- Pumpe zum Férdern von Deponiegas und Bodenluft

- Geeignetes Schlauchmaterial

- Durchflussmesser

- Messgerat zur Dichtigkeitstberprifung der Enthahmesonde

(Manometer)
Anforderungen des Regelwerkes an
(( DAkﬁ:Zche die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

- Gerate zur Messung von Luftdruck, Temperatur und rel. Feuchte

- Stoppuhr

- Gasdichte Glasspritze bei Verwendung von Direktsammelgefaliien,

- Mindestvolumen 35 ml

- verschliebare Behalter zur Aufnahme von kontaminiertem Bohrgut

- Reinigungsgerate und-mittel fir die Sonden (z.B. DrahtbuUrste,
Gasflamme, Aceton, Spritzflasche mit dest. VWasser)

- Material und Gerate zur Kennzeichnung und Einmessung der

- Entnahmestellen (z.B. Fluchtstangen, Malkband, Winkelprisma,
GPS)

- allgemeine Gerate, z.B.

- Spaten, Schaufel, Besen, Eimer

- Behalter mit Wasser flr Reinigungszwecke

- Quellton, Bentonit

- Werkzeug + Ersatzteile, z.B. von Verschleiiteilen zur Vor-Ort-Reparatur

- Beschriftungsmaterial fur Probengefalie (z.B. Anhanger, Aufkleber,
wasselfester Stift)

7 23.04.2015
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Anforderungen des Regelwerkes an
(( DAkﬁiche die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

- geeignete Probengefalie bzw. Adsorbens mit entsprechendem
Zubehor

- Kuhlvorrichtung (aktiv gekiihlt oder mit Kihlaggregaten)

- persénliche Schutzausristung (z.B. Arbeitskleidung,
Gehorschutz, Schutzhelme, Schutzanzige, Schutzbrillen, VWarnwesten,
Verbandszeug, Augendusche, Staubmasken, Arbeitsschuhe, Handschuhe,
Gaswarngerat)

- Absperrband

- Arbeitsanweisungen und weitere wichtige Unterlagen
(Ortsbeschreibung, Ausbauplane von

- Grundwassermessstellen, etc.)

- Probenahmeprotokollvordrucke

- Geratelogbuch

- Temperaturmessgerat / -fuhler

- Direktanzeigende Messgerate fur CO2, O2, CH4 und H2S

- PID /FID *2
Anforderungen des Regelwerkes an
(( DAkﬁ:Zche die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

- Soweit notwendig: Adsorptionsgefale und Desorptionseinheit demineralisiertes
Wasser, Laborreinigungsmittel und Einmaltticher zur Reinigung der
Labormessgerate incl. Zubehor

*7

PID/FID-Messungen kénnen in Kooperation mit einem darauf spezialisierten

Unternehmen erfolgen. Die Qualitdt der Begehungen unter Verantwortung der
Untersuchungsstelle muss sichergestellt sein.

9 23.04.2015
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Anforderungen des Regelwerkes an
( '.DAk%(egsche die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

Landesspezifische Regeln, z. B.:

Bayerisches Landesamt fur
Umwelt

Merkblatt Nr. 3.8/4
Stand: 15. Februar 2010
alte Nummer: 3.8/4 vom 14. Mirz 2003

Ansprechpariner: LTU, Referate 95 und 92

Probenahme von Boden und Bodenluft
bei Altlasten und schadlichen Boden-
veranderungen fiir die Wirkungspfade
Boden-Mensch und Boden-Gewisser

10 | 23.04.2015

« _D AKKS Anforderungen des Regelwerkes an

Deutsche die Bodenluftprobenahme
Akkreditierungsstelle
i VDI-RIGHTLINIEN oo 152
VEREIN Messen organischer Bodenverunreinigungen VDI 3865
DEUTSCHER Techniken firr die aktive Entnahme
INGENIEURE ven Bodenluftproben Biatt 2/ Part 2

Measurement of organic soil pollutants
Technigues of active sampling

i Ausg. dewtscivengiisch
of soil gas Issue German/English

min. 2bisdm

i o Messung
Meuserng
Variante Wi
Nr. 1 bawe § Nr, 2 brw.
Biid 1. Schoma der in dleser
11 | 23.04.2015
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(( DAKKS

Deutsche
Akkreditierungsstelle

Anhang D. Auflistung der Parsmater fir ein Probenahmeprotokal

Anforderungen des Regelwerkes an
die Bodenluftprobenahme

end i

Ende
s Erbabrneibarer 11
g e

Aniash dar Hita b Yerwersng snae sigangemy
Vit | BEPOCETTASr R

12

23.04.2015

Anforderungen des Regelwerkes an
DAKKS '
Deutsche die Bodenluftprobenahme
Akkreditierungsstelle
o— VDI-RICHTLINIEN oot
DEYJF'EI%E(E)]ITER Messen organischer Bodenverunreinigungen VDI 3865
Messplanung flr die Umersuchung der Bodenluft
INGENIEURE auf leichtfliichtige organische Verbindungen Blatt 1/ Part 1

Measurement of organic soil pollutants
Planning of measurements for the determination
of volatile organic compounds in soil gas

Ausg. deutschienglisch
Issue German/English

Diese Richtlinie legt die Randbedingungen und die Mindestanforderungen

zur Planung von Bodenluftuntersuchungen fest. Betrachtet wird der

wasserungesattigte Bereich zwischen Gelandeoberkante und

Grundwasserhorizont, soweit dieser mit Bohrung und Sonde zuganglich ist.
Die Richtlinie ist fur die Probenahme in nattrlichem Lockergestein und
anthropogenen Auffillungen anwendbar.

13

23.04.2015
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Anforderungen des Regelwerkes an

( . DAKKS die Bodenluftprobenahme

: Deutsche
Akkreditierungsstelle

Tabelle 2. Objektinformationen fir die Messplanung
sowie Zeitpunkt ihrer Ermittlung (V = wvor, B = bei M =
nach der Bodenluftmessung)

+ Boter faseeereetig B ARy genter ey e
B L

[e—
o frereraste
R
o Tt e . el MG

Fortsetzung siehe VDI 3865 Blatt 1

o M G A B e e
o A e Mo tre Bgerte
 Emgracate s brarg 8

B

= T b rre——

14 | 23.04.2015

Anforderungen des Regelwerkes an
die Bodenluftprobenahme

Deutsche
Akkreditierungsstelle

DIN ISO 10381-7 Oktober 2007
Bodenbeschaffenheit —
Probenahme —
Teil 7: Anleitung zur Entnahme von Bodenluftproben (1SO 10381-7:2005)
Sete
Nationales Vorwort 3
Nationaler Anhang NA (informativ) Literaturhinweise 4
Einleitung 5
1 Anwendungsbereich 6
2 Normative Verwei gen 6
3 Begriffe 6
4 Vorbereitung 9
5 Permanentgase 10
6 Fliichtige organische Verbindungen (VOCs) 23
Anhang A (informativ) Probenahmebericht 37
Anhang B (informativ) Anaerober Abbau und Bildung von Methan und Kohlenstoffdioxid........c.usiue. 39
Anhang C (informativ) Strategie der Bodenluftuntersuchungen Lhl
Anhang D (informativ) Ausristung fir die Messung des Gasdurchflusses 45
Anhang E (informativ) Transportable Gerate fir die Messung der
Permanentgaskonzentrationen 46
Literaturhin 50
15 | 23.04.2015

Bayerisches Landesamt fir Umwelt 2015

91



Anforderungen des Regelwerkes an die Bodenluftprobenahme

Anforderungen des Regelwerkes an
( DAkE(egsche die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

Wichtige Hinweise zum Transport und zur Lagerung!

Die enthommenen Proben miissen deutlich mit dem Datum, der Zeit, dem Probenahmeortund, wenn
mdglich, der ungefahren Konzentration wenigstens eines der Hauptbestandteile beschriftetwerden.
Kénnen die Proben nicht sofortanalysiert werden, sollten sie unter Temperaturbedingungen
gelagert werden. die denen entsprechen. die zum Zeitpunkt der Probenahme
vorherrschend waren. Fur diesen Zweck wird ein warmegedammter Kasten mit einem
Deckel und einem Thermometer. das die hochste und die geringste Temperatur

anzeigt. empfohlen.

Weitere wichtige Hinweise!

Qualitatskontrollproben: Doppelproben, Teilproben, Transport-Blindproben, Weitere
Qualitatskontrollproben: Feld-Blindproben, Blindproben von Spiilriickstanden und Wiederholanalysen

Kalibrierung der Gerite: Vor dem Einsatz sollte die gesamte Ausriistung kalibriert werden, und es
sollte nachgewiesenwerden, dass die Festlegungen fiir die Kalibrierung erfiillt werden.

(Siehe dazu DAKkS Leitlinien und Beispiele fiir Uberwachungsfristen von Priif-Messmitteln fiir
Laboratorienin den Bereichen Gesundheitlicher Verbraucherschutz, Agrarsektor, Chemie und Umwelt
sowie Veterindrmedizin und Arzneimittel 71 SD 4 027)

16 23.04.2015

Anforderungen des Regelwerkes an
« DAkﬁ:Zche die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

D Tiefenangaben exfolgen in Meter

g} Verfahien 4 — Bohnioch ofien — €} Verfahren § — Botioch ofilen —
punitueiieTorzeoierns Messung PunkeleonzenSere Messunig bel sk bndgen
Baxden

Legende
1 saugen

2 erfasstes Probenvolumen, 2 B. 11 Poreniuft

3 erfasstes Probenvolumen, 2 B, 0,01 | Porenluft)

4 erlasstes Probenvalumen, z 8. 0,01 | Bohrochhat™!

Bild 1 — Typische Probsnahmeverfahren

17 23.04.2015
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Anforderungen des Regelwerkes an
« DAkE(egsche die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

Probenahmebericht

Tatelle A1 — Prifungen vor der Probenahme im Feld

Tasigheit Abgeschicizen AnmeriungenTesigesteine Dot
Fehler

Prubung der Ausiushung
Stromverianging, Pumpen
Arzesgen

Rechiredioe Warmng Lhesgesdt
W st uhng (Afreschnen | [T pr——
poder Det) (mehn unten) Ao et 2um fehamunguistang

Mewsangen on ficdvica hen scllen o loigerader Hedwnbiges sungrile! wesden Ddereranat Durchsaote

Tabelle A2 — Kalibrierungstabele Chamhorisonti et und Lage des, (it suseriomgen
Kongentration (Volumenanted in %) Tabeils A8 — Lrp s g wIhrend der
Mullgas Kalibriergas
- . Angemendetes
Methan 1 Vertstean
‘Kohleratolionid X Masimatwert Bahasiungirustand

Saueriofl

Solemn ex moghch m, solle die Kalibrierung u Begnn und am Ende jedes Messtages erfoigen Jeghche
Kakbrerungudr® wolte aulgeresthnet und amschiedbend komgent mevden

Durehfuns (miming Angewenseres Verlahean
Tabelle 4.3 — Metsoralogizche Bedingungen Lage des Gdmaiserigpmgets im) |
T [ % (T
Ankunf am Standor Verizzsen det Standortes e

Dftererdios
Armenphdincher Druck (Pascal)

{Rallensd oder shesgerd)
Wetierbedingungen (trocken, Regen)
Lufemperaius (*C)
Windigeschwandsgied ud rchiung

18 | 23.04.2015

Anforderungen des Regelwerkes an
« DAk%(eﬁsche die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

2 Anforderungen an die Qualititssicherung bei
probenehmenden Untersuchungsstellen entsprechend
der DIN EN ISO/IEC 17025

Schwerpunkte der DIN EN ISO/IEC 17025:
- ~2Anforderungen an das Management“ (Punkt 4)
- ,lechnische Anforderungen® (Punkt 5)

(Es wird im Rahmen der wenigen Redezeit schlaglichtartig

auf bestimmte Umstande hingewiesen, die die
Probenahme u. a. von Bodenluft mit sich bringt.)

19 | 23.04.2015
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(( DAKKS

D die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

Es werden auf der Internetseite der DAKKS

www.dakks.

Anforderungen des Regelwerkes an

de

Informationen zur Verfigung gestellt, die
Untersuchungsstellen helfen, ein Management zur
Qualitatssicherung nach DIN EN ISO/IEC 17025

aufzubauen

20 |

bzw. erfolgreich zu betreiben ...

23.04.2015

(( DAKKS

Deutsche die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

[ wlix o

Googe
WS | Stareats | DAKKS

Anforderungen des Regelwerkes an

¥ Hsuche - 0 - ge- EFregeben- © Sdewdi = ¥ Rechtschrebpnn.., + 38 Ubersetzen + ElAutcld - 5 £ W Anmekdan -

(( DAKKS =

> Akreditierungssiete Die DAKKS Aktuelles Abteilungen Dokumente

Im Fokus. Aktuelle Neue D
il it S —'l ! —
Gemat. Arfiel 4 Alisati 1 e Verordinung (EG) Nr. 7652008 milssen die Mighedstaricn ab 01 012010 éino cinge naionas
Asegterungssiese benennen Dwser n Deuticne (DARKSY
ICHie!, B e EG) N, " Geset e
7. August 2000 sin Ermchiung der nasonaen
an, Dée DAKES

gusiste in o= pemaa
In Deutschiand e Aledtierungen geman Verednung (EG) Hr. 76872008 durcifhren

Schreiben der an die Kombiniertes MRA-Zelchen von ILAC

akkreditierten Stellen

Ubergang cer Uberwachungspfiichten auf die nationals Al solort bietet e Deutsche Akireditenungssiche GmbH

Akkreditierungssiele (DHRS) QEENSAM ML G4 INIEMAlonal Laboratody
Atcredation Cooperation (ILAC) de Mutnng des

Senf geehrie Damen und Herren, Komtirsrien MRA-Zechons” an ME Gesem Zek hen kinnen

mE der am 1 Janu 2010 wirksam gewondenen Venondnung Laboratonen. dee durch de DAKKS akioedtien wurden sl die

(£}t TES2008 des Europaischen Fanaments und des g ihres Prof- wnd

Rates Uber de Vorschrfien fr de Akigedifienang und Sulmerksam machen

hung im g i e g
N PIOOUNEN (AL L 218 vom 13.5.2008, 5. 30) wurte g
Akreamerung in Europa new gereget

mehr
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Anforderungen des Regelwerkes an

(( DAKKS

D die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

(= Priiflaboratorien - Gesundheitbcher Verbraucherschutz, Agrarsektor nd Urmaelt | DARLS - Windows mternet Explarer

@) = [ o e ok deidos_phumwek: I Pls

Caogle w Msuche - - g - - DiFregeben - B Sidewii - W Rachitschrebpno.,. - 8 Ubersetzen - ' AutcFl - 9 G+ 8 Anmelden -
W | Frifisboratorien - Gesundheticher Ver . B B & s GBwsT T
Dibe DAKKS
- und
Abctuelles Umwelt
Abteilungen Eintrage 15
R Datum=  Kennung Dekument e
14582010 715D 4 003 Fashmadul Abras POF
14062010 7150 4004 Fachmodul Boclen und Altasten FOF
10301 7150 4005 Fachmocul inmissionsschuts POF
200 71504006 Fachmodul Wasser POF:
W30 7450 4 008 Word
von Wasserproben
M0 7150401 Antorderung Trinkwasser-Laberatarien Word
00 TSD4M2 anl cer ‘Word
Pestizidanalytik
1pa30in TICL Checkisste Tur DIN EN ISONEC 17025 fur Pruf- und Word
06011_17025 Halibrierlaboratorien
S0 2OL Checkist according 1o DIN EN ISONEC 17025 for Ward
001 1_17025.6  testing and calibration laboratories
pazeN  72FE00510 Liste der Prufvertahren zum Fachmodul Wasser Wor
20342010 T2FBO0S11 Liste der Prufvertahren 2um Fachmadul Abfall Word
Iz 72FBO0S32 Liste der Prufvertahren zum Fachmodul Boden und W
Anlasten
We00  T2FR Liste sintureichendsr Untertagen fur die Word
0041_1702% IDerung ais PrUNABOFATGNILM Nach DB EN
I1SOAEC 17028
15012010 F2FRO0S 1 Angemeine Liste 1ur Beantragung ces Word
Akkreditierungsumianges
15012000 TZFBO053 nach Waora
Emirage 15

22 | 23.04.2015

Anforderungen des Regelwerkes an
« DAkﬁiche die Bodenluftprobenahme
Akkreditierungsstelle
Diskussion von Besonderheiten bei
probenehmenden Untersuchungsstellen beziiglich
Anforderungen der DIN EN ISO/IEC 17025 zur
Qualitatssicherung

Die folgenden Bilder sind Auszuge aus der:

Checkliste und dem Begutachtungsbericht
zu den Anforderungen nach DIN EN ISO/IEC 17025 : 2005

(Die DAKkS Formulare kdonnen auch gern von den
Untersuchungsstellen, Behorden usw. aus dem Netz
geladen und weiter verwendet werden...)

23 | 23.04.2015
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Anforderungen des Regelwerkes an die Bodenluftprobenahme

(( DAKKS

Anforderungen des Regelwerkes an
D die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

Erfiillung der Anforderungen an das Management

4.11 |Organisation

rechtlich verantwortliche Einheit:

Reg-Nr./ bei:

Haftpflicht- einschl. Vermdgensschadensrisikoversicherun
(Versicherungsunternehmen und Versicherungsschein-Nr.J:

Ja Nein

Arbeitshereich aulterhalb der festen Einrichtung:

Technische Leitung:

Stellvertreter:

Qualitdtsmanager:

Stellvertreter:

Vermeidungvon Interessenkonflikten/ Freiheit von internen oder externen kommerziellen,
finanziellen'u. sonstigen Zwangen | Schutz der vertraulichen Informationenu.
Eigentumsrechte derKunden [Festlegungen zu Aufbau der Qrﬂanlsatlon u. Leitung des
Laboratoriums / Verantwortung, Befugnisse und Wechselbeziehungen aller Mitarbeiter /
Angemessene Beaufsichtigung cdes Personals/  Schaffung geeigneter
Kommunikationsprozesse

24 23.04.2015

( DAKKS

Anforderungen des Regelwerkes an
Deutsche die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

4.2

Managementsystem / M.-System bezogen auf die Qualitat

Angemessenheitdes Managementsystems [ Qualitdtsmanagement-Handbuch / Qualitdtspolitik

und Ziele des Managementsystems/ Verpflichtung zu guter tachlicher Praxis, zur Qualitat und

zur standigen Verbesserung/ Aussage zum Stand des Lelstungﬁanr?eboteslVorhandenseln

von techn. tnd unterstiitzenden Verfahren/ Aufgaben und Verantworfung der technischen =~

}I;e!tﬂn% und des Qualitdtsmanagers / Bedeutung der Kundenanforderingen! Funktionsféahigkeit
ei Anderungen

4.3

Lenkung der Dokumente

Verfahren zur Lenkung aller Dokumente

4.4

Priifung von Anfragen, Angeboten und Vertragen

Verfahren zur Prufuni von Anfragen, Antgeboten und Vertragen [ Auswahl cler geeigneten Priif-
verfahren, ggf. Beriic sn:htlgun% von Unferauftragsvergabe T Anfertigung von Aufzeichnungen /
Unterrichtung des Kunden bei Abweichung vom Vertrag

25 23.04.2015
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Anforderungen des Regelwerkes an die Bodenluftprobenahme

Anforderungen des Regelwerkes an
(( DAkﬁiche die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

4.5 |Vergabe von Priifungen und Kalibrierungen im Unterauftrag

Vergabegriinde / Kompetenz der Unterauftragnehmer / Kunden iiber die Vereinbarungt_schl_'iftlich
in Kenntnis setzen und ggf. seine Zustimmung einholen / Verantwortung fiir die Tatigkeit des
Unterauftragnehmers / Vérzeichnis aller Unterauftragnehmer

4.6 |Beschaffung von Dienstleistungen und Ausriistungen

Regelungen u. Verfahren fiir die Auswahl, die Beschaffung und die Anwendung von Dienst-
leistungen und Ausriistungen, Reagenzien und Verbrauchsmaterialien / Priifung vor Gebrauch /
Lieferantenbeurteilung/ Liste zugelassener Lieferanten/ Regelung zur Freigabe der Beschaffung

4.7 |Dienstleistung fiir den Kunden

Zusammenarbeit / Erlduterung des Auftrages [ angemessener Zutritt fiir den Kunden /
Informationsriickfluss vom Kunden / Verfahren zur Vorbereitung, Verpackung und Versand von
Proben/Priffgegenstanden

4.8 |Beschwerden

Verfahren fiir die Behandlun? von Beschwerden/ Aufzeichnungeniiber Beschwerden,
Untersuchungen und Korrekiurmal2nahmen

26 23.04.2015

Anforderungen des Regelwerkes an
( DAk%(eEsche die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

4.9 |Lenkung bei fehlerhaften Priif- und Kalibrierarbeiten

Verantwortlichkeiten und Befugnisse fiir die Behandlung fehlerhafter Arbeiten /| Bewertung,
MaRnahmen zur Abhilfe u. Entscheidungen iiber die Annehmbarkeit der fehlerhaften Arbeiten/
Information des Kunden, Riickruf der Arbeiten/ Genehmigung zur Wiederaufnahme der Arbeiten

4.10 |Verbesserung

Einsatz und Auswertung von: Qualitétspolitik, Qualitdtszielen, Auditergebnissen, Datenanalyse,
Korrektur- und VorbeugemaRnahmen sowie Managementbewertung

4.11 |KorrekturmalRnahmen

Regelungen, Verfahren und Befugnisse zur Umsetzung / Untersuchungl_ der grundlegencen
Ursachein) des Problems/Auswahl, Umsetzung und Uberwachung / zusatzliche Audits

4.12 |Vorbeugende MalRnahmen

Ermittlung von notwendigen Verbesserungen und mdaglichen Fehlerquellen / Veranlassung und
Wirksamkeitskontrolle von Malinahmen

27 23.04.2015
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Anforderungen des Regelwerkes an die Bodenluftprobenahme

Anforderungen des Regelwerkes an
( DAkE(egsche die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

4.13 |Lenkung von Aufzeichnungen

Verfahren fiir die Kennzeichnung, Sammlung, Registrierung, Zuganglichkeit, das Ordnen, die
Lagerung, Pflege und Verfiligharkeit von ~Qualitédts- und technischen Aufzeichnungen [
Aufzeichinungen” iber interne Audits, Management-Bewertungen, Korrekturmalinahmen und
vorbeugende MalRnahmen / Festlegung von Aufbewahrungszeiten [ Aufbewahrung von
urspringlichen Beobachtungen™ u. abgeleiteten Daten ~(technische Aufzeichnungen) /
vertrauliche Behandlung u. sichere Aufbewahrung [ Schutz und Sicherung elektronisch
gespeicherter Daten / Kenntlich-machung von Fehlern in Aufzeichnungen (auch bei elektronisch
gespeicherten Aufzeichnungen)

4.14 |Interne Audits

Programm interner Audits fiir alle Elemente des Managementsystems_[ Einsatz von geschultem
und qualifiziertem Personal, das von der dem Audit unterzogenen Tétigkeit unabhéngig ist /
Aufzelchnung der auditierten Tatigkeitshereiche, der Fesistellungen™ des Audits "u. der
Korrekturmalinahmen [ Verifizierung und Aufzeichnung der Umsetzung und Wirksamkeit von
KorrekturmalRnahmen [ Handlungsweise bei Zweifeln an der Wirksamkeit der Ablaufe ocder an
der Richtigkeit oder Giiltigkeit der Priif- oder Kalibrierergebnisse und ggf. Kundeninformation

4.15 |Managementbewertungen

Programm_und Verfahren zur Bewertung des Managementsystems und der Priif- und/oder
Kalibriertétigkeiten / Bewertung cer Eignung und Wirksamkeit

28 23.04.2015

Anforderungen des Regelwerkes an
( DAkE(eEsche die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

5 |Erfiillung der technischen Anforderungen

5.2 |Personal

Kompetenz der Mitarbeiter und angemessene Beaufsichtigung / Ziele bzgl. Ausbildung
Schulung u. E|'fah|'un?; Ermittlung des Schulungsbedarfs [~ Wirksamkeit der Schulungen
Einsatz von angestelltem und vertraglich gebundenem Personal / Aktualitit der Tatgg eits-
beschreibungen |/ Befugnisse, fachliche Kompetenz, Ausbildungs- und Berufsqualifikation,
Schulung, Fertigkeitenund Erfahrung

5.3 |Raumlichkeiten und Umgebungsbedingungen

Laboratoriumsausstattung, Raumlichkeiten und Umgebungsbedingungen; Dokumentation der
Anforderungen / Ausschluss von Querkontaminationen / Regelung von Zugang und Nutzung der
Bereiche / Ordnung und Sauberkeit

5.4 |Priif- und Kalibrierverfahren und deren Validierung

Arnleitungen fir den Gebrauch u. den Betrieb aler wichtigen Eintichtunoen worhanden . zugénoglich fZWe:kméBigke'rt von Prif- undioder Kalibriervetfabren, einschl,
Probenahmeverfahren fEignung u. Yalidierung von Yerfabiren, die das Laboratorium entwicket oder Gbernommen hat I Bestatiouny des Labors, dass es genormte
“erfatren ricktig arwenden kann (gof. nech Yerifzierung) 1 Planmaiige Einfihrung von eigenen Yerfahren fir die Prifung und Kalibrierung durch gualifiziertes
Personal mit angemessensn Miteln ] Areevencung nickt genonmter Werfabren und deren angemessens Validierung fVaIidierung von genormten Yerfabren, die
aukerhalk hres vorgesehenen Sreenduncgshersiches angersendet swerden | wertahren zur Schitzung der Messunsicherheit; Dokumentation aller Komponenten des
Meszunsicherheitshudgets I Dokumerta-tion u. Walidierung der vom Benutzer enteicketten Softwere von Computern oder automatizierten Einrichtungen | Schutz der
Integritét und “ertraulichkeit von Daten

9 23.04.2015
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Anforderungen des Regelwerkes an die Bodenluftprobenahme

Anforderungen des Regelwerkes an
« DAkﬁiche die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

5.5 |Einrichtungen

Ausstattung mit allen Probenahme-, Mess- und Priifeinrichtungsgegensténden / Eindeutige
Kennzeichnung und Bedienung durch befugtes Personal / Aufzeichnungen iiber jeden wichtigen
Einrichtungsgegenstand und seéine Softwaré / Verfahren bei fehlerhaften Einrichtungen

5.6 |Messtechnische Riickfiihrung

Programm und Verfahren fiir die Kalibrierung der Einrichtungen, sowie die Kalibrierung und
Behandlung der Bezugsnommale / Riickfilhrbarkeit von ReferenZzmaterialien auf Sl-Einheiten oder

%uf zertifizierte Referenzmaterialien / Zwischenpriiffungen nach festgelegten Verfahren und
rogrammen

5.7 |Probenahme

Velftigbarkeit von Probenahmeplan u, Verfahrensanweisunqen zur Probenahme und vor Ort /
Aufzeichnung von Abweichungen, Ergénzungen oder Ausschliissen

30 23.04.2015

Anforderungen des Regelwerkes an
( DAkE(eEsche die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

5.8 |Handhabung von Priif- und Kalibriergegenstanden

Verfahren fiir Transport, Eingang (einschlieBlich fachlicher Eingangskontrolle), Handhabung,
Schutz, Lagerung, Aufbéwahrung  undfoder BeSEItIgun% von  Prif-  und/odér
Kalibriergegenstanden | Bestimmungen fiir den Schutz der Unversehrtheit cder Prif- u.
Kalibriergegenstande sowie der Interessen des Laboratoriums und des Kunden / System fiir die
Kennzeichnung von Priif-gegenstanden

Der Umgang des Laboratoniums mit fehlerhaften Proben und die entsprechende Kennzeichnung
durch einen Warnhinweis in Priifberic hten (Disclaimer) sind zu
bewerten (siehe KRI-AK-PL).

5.9 |[Sicherung der Qualitdt von Priif- und Kalibrierergebnissen

QuaIitatslenkungsverfahren zur Planung u._Uberwachung der Giiltigkeit von Priifungen u.
Kalibrierungen 7 Anwendung statistischer Techniken fiir die Auswertung der Ergebnisse /
Verwendung, von zetifiziertem Referenzmaterial u./o. Kontrollproben | Wiederholungspriifungen
oder —kalibrierungen unter Anwendung derselben oder unterschiedlicher Verfahren / erneute
Priifung oder Kalibrierung von aufbewahrten Gegensténden / Teilnahme an Programmen von
Vergleichen =zwischen Laboratorien (auch im Zusammenhang mit Notifizierungen und
Anerkennungen im gesetzlich geregelten Bereich) odervon Eignungspriifungen

31 23.04.2015
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Anforderungen des Regelwerkes an die Bodenluftprobenahme

Anforderungen des Regelwerkes an
(( DAkﬁiche die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

5.10 |Ergebnisberichte

Darstellung der Er%ebnisse in einem Priifbericht; vereinfachte Darstellung / Berlicksichtigung der
in der Norm geforderten Angaben zum Priifbericht | Interpretation der Priifergebnisse, ggf. der
Probenahme "u. deren Kennzeichnung im Priifbericht I Dokumentation der Grundlagen fiir
Meinungen und Interpretationen / Keénnzeichnung der vom Unterauftragnehmer erhaltenen
Priiffergebnisse_ | Eiflillung der Normanforderungen. bei elektronischer Ubermittlung von
Ergebnissen/ Erstellung gesonderter Schiriftstiicke bei Anderungen an Priifberichten

32 23.04.2015

Anforderungen des Regelwerkes an
(( DAkﬁ:Zche die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

3 Begutachtungspraxis

Begutachtung durch ein Begutachterteam:

+ die technische Kompetenz und

+ das Managementsystem der Untersuchungsstelle.

Begutachter prift die eingereichten Dokumente auf Normkonformitat.

Dann findet zum vereinbarten Termin die Begehung vor Ort statt.

Die Ergebnisse werden in einem Begutachtungsbericht dokumentiert.
Festgestellte Abweichungen kann die Untersuchungsstelle durch entsprechende
Korrekturmafnahmen innerhalb von einer festgelegten Zeit (in der Regel zwei

Monaten) beheben.

Die Korrekturen werden vom Begutachter nochmals Gberprift und bewertet.

33 23.04.2015
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Anforderungen des Regelwerkes an die Bodenluftprobenahme

Anforderungen des Regelwerkes an
(( DAkEﬁuhe die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

Begutachtungsdokumente:

72 CL001.1_17025 Checkliste zur DIN EN [SO/IEC fur
Praf- und Kalibrierlaboratorien

75 FB 008.7 Nachweisblatt zur Begutachtung vor Ort

34 23.04.2015

Anforderungen des Regelwerkes an
(( DAkﬁﬁsche die Bodenluftprobenahme

Akkreditierungsstelle

Ich danke lhnen fur lhre Aufmerksamkeit.

35 23.04.2015
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Die Honold Bodenluft-Probenahme- und Messsysteme G200-X, G110, Screenalyt

Die Honold Bodenluft-Probenahme- und Messsysteme
G200-X, G110, Screenalyt

Dipl.-Geol. Martin Honold, Honold Umweltmesstechnik

@-ONOLD

Urmweltmesstechnik

Integriertes Probenahme- und GasmefRsystem G200-X

& \ o

Systemische Einheit von:

Probenahmesystem

- Volumenstrom0,3-10,0 | /min.
— Automatisierte BL-MeRroutinen

— 2-kanalige Gasfiihrung fir automat.
Umschaltung von Evakuierung auf PN.

— Aquastop-System gg. Grundwasser.

— Automatische Dichtigkeitstests fur
Probenahme- und Packersystem.

Gasanalysator
— Gassensoren fiir CO2,02, CH4 & H2S.

— C02/02-AutoKonstanz—Messung.

Bohrlochpackersystem

— Bohrlochpackersystem Twinpak mit
automatischer Druckluftversorgung

— Bohrlochdurchmesser50-80 mm
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Die Honold Bodenluft-Probenahme- und Messsysteme G200-X, G110, Screenalyt

gHDNDI_D

Umweltmesstechnik

/__

i - | L

S T B L B e = s
103 5 7 8 11 1315 1T 18 B A 35 2 W M 3N B 7 WA 43 45

l

e ~—

Dauer in sec. 1‘

\

Zeitpunkt der MeRwertkonstanz und der automat.
Umschaltung vom Hauptkanal auf den Kanal II.

Das noch im Kanal Il vorhandene Frischluft-
Totwlumen verursacht eine zeitweilige Absenkung
des Signals mit anschlieBendem Wiederanstieg auf
das vorherige Niveau.

@-ONOLD

Umweltmesstechnik

Bodenluft-Probenahmesystem G110

FluBRrate 0,3-101/min., Volumen
und Dauer frei programmierbar

Automat. Abschaltung bei
Probenahmeende.

Aquastop-System gg.
Grundwasser—Einbruch

Automatischer Dichtigkeitstest

MeRdatenspeicher fur 50 Datensatze
mit PC-Schnittstelle.

Akku fur 2,5-10 Stunden,
Dauerbetrieb mit ext. Ladenetzteil.

Robust, leicht und handlich im Feld.

Auch fur Raumluft-Probenahmen geeign.
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Die Honold Bodenluft-Probenahme- und Messsysteme G200-X, G110, Screenalyt

@-ONOLD

Umweltmesstechnik

Bodenluftanalysator Screenalyt

Fir probenahmebegleitende Messung
Der Gase C0O2, 02, CH4 und H2S.

Totvolumen-armes MeRsystem
mit schneller Reaktionszeit.

AutoKonstanzMessung AKM
fur jede Gasart indiv. einstellbar.

Schwellenwert-Uberwachung
mit Alarmfunktion.

Integrierte Gaspumpe mit einstellbaren
FluBRraten und KonstantfluBregelung.

MeRdatenspeicher fir 100 Datensatze
mit PC-Schnittstelle.

Integrierter Akku fiar > 12 Stunden,
mit ext. Netzteil auf fiir Dauerbetrieb geeignet.

Vielen Dank fir lhre
Aufmerksamkeit !

@I—IDNCJI_D

Umweltmesstechnik

www.honold—-umwelt.de
0173-3007766
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Die Dunkel-Absaug-Einheit und die Stitz-Sonde

Die Dunkel-Absaug-Einheit und die Stitz-Sonde

Thomas Dunkel, Geotechnik Dunkel GmbH & Co. KG

kel
Dunkel

Bodenluftkoffer BLS10 Stitz-Bodenluftsonde
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Die Dunkel-Absaug-Einheit und die Stitz-Sonde

Bodenluftkoffer BLS10 - Systemubersicht

Manamter 0 - 2.5 bar

Eingang
] I
Durchfluss-
masser
(optional) & {optional

e e o e i o 1
i i |
! [ =
1 1
oA i ' =%
1 I ==
1 1 1

[AY

E: > __________________
DurehBussregier

Ausgang

= pumpleistung stufenlos einstellbar bis 10 Liter/min fir Bodenluft- und Raumluftentnahme
= Anzeigebereiche wahlbar von 0,03 bis 10 Liter/min fiir hohe Messgenauigkeit

= Unterdruckféhig his -600 mbar, unterdruckunabhéngige Durchflussmessung

= Bestimmung der Fordermenge Uber Einschaltdauer und Flussrate, optionaler Balgenzahler
= 2 Manometer flr Dichtheitskontrolle des Systems inkl. Bodensonde

= mit Bodenluft-Sonden und Gasmessgeraten verschiedener Hersteller kompatibel

Stitz-Bodenluftsonde

D = 2-hdusiges System aus Bohr- und Probenahmegestange

Adapter

= Aullengestange mit verlorener Spitze direkt schlagbar

= tiefenorientierte Probenahme
ohne Packer moglich

Bohrgestange
B R
® Probenahme durch VA-Kapillargestange
L = Luftschleuse gewahrleistet Abgrenzung zu atmospharischer
Umgebungsluft
Sondenspitze

= Probenahme in Pumpenzuleitung liber Aktivkohlerdhrchen
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Die GEO4-Sonde

Die GEO4-Sonde

Dr. Franz Sengl, GEO4 Gesellschaft fir Geotechnik und Geophysik mbH

CI=C-

GEO 4 . GESELLSCHAFT
FUR GEOTECHNIK UND
GEOPHYSIK MBH
LANDSTRASSE 1

82131 OBERBRUNN

TELEFON: 08%/89306000
FAX: 089/89306001

Geotechnik GEO4 Gesellschaft fiir Geotechnik

. Bohrungen zur Entnahme von Boden-, Bodenluft- und Geophysik mbH
und Grundwasserproben

« Errichtung von Grundwassermessstellen Landstralie 1

+ Probenahme von Boden, Bodenluft und

Grundwasser 82131 Oberbrunn

+  Durchfiihrung von Pumpversuchen
«  Durchfiihrung von Tracerversuchen

« Langzeitbheobachtungvon
Grundwassermessstellen www.geo4.de

« Datenerfassung fiir Bilanzierung und
Einzugsgebietsermittiung

Geophysik Tel: 089/89306000
. Geoelektrik Fax: 089/89306001

« Elektromagnetik

« Refraktions und Reflexionsseismik

« Magnetik

- Bohrlochmessung Vortragender: Alexander Westermayr

+ Beratung und Konzepterstellung fiir die
Anwendung geophysikalischer VVerfahren
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Die GEO4-Sonde

Doppelmembranpumpe | Sonde fiir temporare Bodenluftpegel

Gasmessgerat DN 50-100
CO;, O3, H:S, CH,
Erfassung der VOP mittels GFG 460
et | Dichtungskegel Microtector 2 (CO, | O, | CH, | H,S)
e |_Sondierbohrung Erfassung des Volumenstroms
— DN 50-100 mittels Balgengaszahler
| Sehiauchpatar Q= 0,25...24 l/min
| Spulkanal .
| Probenahmekanal Probenahme im Bohrloch
Probenvorkammer (Headspa(_:_e oder
Probenahmegebinde Adsorberrohrchen)
Sl N B odeniuft Minimales Totvolumen
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Die GEO4-Sonde

£
-
£le
=i
e —
MeBgerst |
CH4, CO2, 02, H2S

Doppel-Membranpumpe |
Leistung max. 24 ¥min
Bei Probenahme 1 Imin
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Die ,H6Te-Sonde*

Die ,,HoTe-Sonde*

Klaus Biicherl, tewag Technologie — Erdwarmeanlagen — Umweltschutz GmbH

e Komponenten - Baukastensystem

tewag

= Luftrohr
(Edelstahl) D 32mm, L 200mm, beidseitig mit verschraubbarer
Dichtmanschette, Anschlussgewinde G 1/8", Dichtungssitz und Viton Dichtring.

= Schlauchpacker
aus Naturkautschuk, befestigt mit konischen Dichtmanschetten und
weichelastischer, verschieden dickwandigen Schutzkdrpern

= Entnahmekopf
Grundkérper aus Edelstahl mit sechs gleichen Anschlussgewinden und
Dichtungssitzen, Unterdruck-Manometer,
vier seitliche Ausgdnge zum Anschluss verschiedener GefaBtypen, u.a.

= Fiillstation fiir Septumglaser

= Transport - / Schutzkoffer

27, Marz 2015
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Die ,H6Te-Sonde*

- Packer
tewag

Entnahmekopf

tewag
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Die ,H6Te-Sonde*

tewag

Hersteller:

Fa. HORL
Mittelweg 35
93105 Tegernheim

hoete@t-online.de

Kontakt:
Klaus Biicherl, Diplom-Geologe BDG

tewag

Technologie — Erdwarmeanlagen - Umweltschutz GmbH

Blumenstralle 24
93055 Regensburg
KBU@tewag.de

112

Bayerisches Landesamt fur Umwelt 2015



Schlauchpacker zur Bodenluftbeprobung; Hochfest mit Stahlgewebe

Schlauchpacker zur Bodenluftbeprobung; Hochfest mit

Stahlgewebe

Martin Happel, COMDRILL Bohrausriistungen GmbH

Schlauchpacker
fur die
Bodenluftentnahme.

Einfachpacker
CSP 42/95/ 500

Doppelpacker
DCSP 42/95/ 500

1. Zahl: Ruhedurchmesser

2. Zahl: Maximaldurchmesser

3. Zahl: Schlauchliange ruhend
(mm)

Arbeitsdruck in 80 mm: 30 bar

Prefluftflasche mit Druckminderer

und ab.nsl::I:lu.l!lu'.»r!lbl.ﬂatwvuJ’mﬁ‘1 ime fir T en
mit Bypass

Vakuum-Handpumpe mit
Manometer und Ventilsteuerung

COMDRILL MMhpackﬂ
als Einfach- oder Doppelpacker

—— Ansaugstiick

Bayerisches Landesamt fir Umwelt 2015
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Schlauchpacker zur Bodenluftbeprobung; Hochfest mit Stahlgewebe

Packerschlauch ohne obere Gummilage.

Freigelegtes Stahlgewebe

s

Innere anrﬁnlage dichtet

Mittlere Stahlgewebelage garantiert hohe
Druckbelastung und Ruckstellkraft

AuBRere Gummilage schiitzt Stahlgewebe und
bewirkt Abdichtung zur Bohrlochwand
(COMDRILL

Schlauch-Packer

# Ausdehnung 100 %
# Schnell setzbar in beliebiger Tiefe
# Hohe Sicherheit durch lange Dichtstrecke

# Berechenbare Druckverhaltnisse (Kurven
und Tabellen)

# Hohe Ruckstellkraft
# Wiederverwendbar

# Packerstaffelung von 24 mm — 170 mm
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Schlauchpacker zur Bodenluftbeprobung; Hochfest mit Stahlgewebe

Druckbelastbarkeit der Comdrill
Schlauchpacker in
Bohrlochdurchmessern:

50 mm: CSP 42/95: 105 bar
60 mm: CSP42/56: 65 bar
70 mm: CSP42/95: 50 bar
80 mm: CSP42/95: 30 bar

Druckmedium: Wasser ( ggf. mit Frostschutz) : Handpumpe
Gas ( Stickstoff / Pressluft) : Flasche

Pressluftflasche bzw. Handpmpe
zum Expandieren der Packer

Bayerisches Landesamt fir Umwelt 2015

115



Schlauchpacker zur Bodenluftbeprobung; Hochfest mit Stahlgewebe

Stabile Druckleitungen
HD 8,1 x4 mm/PN 250
bar

AnschluBverschraubung |
GO6LL '

Schlauchpacker
CSP 42 /95

Viel Erfolg beim Einsatz
dieser

stabilen Packer!

Martin Happel
COMDRILL Bohrausrustungen GmbH
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Die DESAGA-Pumpe

Die DESAGA-Pumpe

Norbert Muschiol, Sarstedt AG & Co.KG

Sarstedt AG & Co.

Sarstedt, einer der weltweit filhrenden Anbieter von Labor- und

Medizintechnik. entwickelt, produziert und vertreibt Gerate und

Verbrauchsmaterial fir Medizin und Wissenschaft

SARSTEDT

2 2015 Sarstedt AG & Co. Technische Anderungen varbehalten

N. Muschiol 1
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Die DESAGA-Pumpe

Gasprobennehmer

DESAGA DESAGA

I 9

i
[ §

DESAGA Gasprobenehmer sind besonders geeignet fir Frobenahme mittels Adsorbens [Aktivkohle-Réhrchen).

Mikrocontroller-gesteusrte Entnahme eines vorwahlbaren Gasproben-Yolumens zwischen 1-9999 L mit einer
Farderrate von 0,2 — 12 Limin Uber eine Dauervon 1 —9999 Min.

Yolumenfehler durch Feuchtigkeit der Gasprobe, Luftdruclk oder Temperatur werden automatisch korrigiert.

Ausgabe des Gasproben-Yolumens in Normliter, trocken. SARSTEDT

N. Muschiol 2

® 2015 Sarstedt AG & Co. Technische Anderungen varbehalten
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Die DESAGA-Pumpe

Gasprobennehmer GS212

Funktionsdarstellung

® 2015 Sarstedt AG & Co. Technische Anderungen varbehalten

SARSTEDT

N. Muschiol 4

Gasprobennehmer GS312

Spezifikation
+ Forderrate 0,2 -12 I/min elektronisch geregelt
+  Férdermenge 1—9999| =
+  Foérderzeit 1 — 9999min 5
+ Startzeit 0 - 23,59 Uhr 8
+ Messung Betriebs-, Norm-, AGVW-Liter E
+  Gastemperatur -10,0 bis +80°C +/- 0,2°C >
*  Umgebungsdruck 500 - 1100 hPa +/- 2hPa é
+  Volumenmessmodul Balgengasuhr %
Protokoll £
- Datum =
+  Uhrzeit g
+  Volumen o
+  Fluss 5
+  Dauer -
+  Luftdruck o
»  Temperatur =
*  Probennummer
+  Stérungsmeldung SARSTEDT

N. Muschiol 5
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Das Meta-System und die direkte Bodenluft-Analytik vor Ort mittels GC

Das Meta-System und die direkte Bodenluft-Analytik vor
Ort mittels GC

Rene” Meye, meta Messtechnische Systeme GmbH
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Das Meta-System und die direkte Bodenluft-Analytik vor Ort mittels GC

BLPS 404
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Das Meta-System und die direkte Bodenluft-Analytik vor Ort mittels GC
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Weitere Probenahme-Systeme aulRerhalb des Ringversuches

Weitere Probenahme-Systeme auBerhalb des Ringversu-
ches

Dr. Frank Kiichler, DAkkS, Deutsche Akkreditierungsstelle

Weitere Probenahme-Systeme aulerhalb des Ringversuches

System Eijkelkamp

Besteht wie Sitz aus verldangerbarem Hohlgestange,
aber ohne Kapillarrohr und mit ,verlorener™ Spitze

Das Totvolumen betragt 200 cm3/je Meter

Am Sondenkopf sind Probenahmen mit oder ohne
Anreicherung oder Direktmessung mdglich

Als Pumpe u. a. kann die volumenstromregelbare
Eijkelkamp-Schlauchquetschpumpe eingesetzt werden

2304205 Dr. Frank Kichler - ITVA FAF2 Probenahme 1
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Weitere Probenahme-Systeme aulerhalb des Ringversuches

Weitere Probenahme-Systeme aulierhalb des Ringversuches

System Eijkelkamp

M Beschreibung:

1. Bodengas-Rammstange 32 mm + 27 mm, Untertell
2. Einwegspitze, Set zu 10 Stlck,
3. Bodengas-Ramstange, 32mm, L=1m
4. Schlagstift SW30-M20,
Lo 5, Nippel zum Ansaugen von Bodengas
[s3
i
8
9

/ Verstellbare Schlauchklemmen
)

Silikonschiauch, Durchmesser3 x 7 mm, Rolie § m
®7 A Gewinde, hohl, M20, Safz mit 5 Stlck
S 3 10. O-Ring. Satz mit 10 Skack

Gasprobeeninahmespritze, 50 mi

7

?
N

23.04.2015 Dr. Frank Kichler - ITvA FA-F2 Probenahme 2

Weitere Probenahme-Systeme aulierhalb des Ringversuches

System Eijkelkamp

23042015 Dr. Frank Kichler - ITWA FA-F2 Probenahme 3
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Weitere Probenahme-Systeme aulRerhalb des Ringversuches

Weitere Probenahme-Systeme aulierhalb des Ringversuches

Sonstige Systeme (Methodenabwandlungen bzw.
Hausverfahren)

23.04.2015 Dr. Frank Kichler - ITvA FA-F2 Probenahme 4

Weitere Probenahme-Systeme aulierhalb des Ringversuches

Sonstige Systeme (Methodenabwandlungen bzw.
Hausverfahren)

23042015 Dr. Frank Kichler - ITWA FA-F2 Probenahme 5
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Beobachtungen beim Bodenluft-Probenahme-Ringversuch

Beobachtungen beim Bodenluft-Probenahme-Ringversuch

Christian Roger Fechner, WESSLING GmbH

Beobachtungen beim Bodenluft -Probenahme-
Ringversuch

Christian Roger Fechner

Probennahmeleitung WESSLING GmbH
ITVA Unterausschuss - F2 Probenahme

DIN EN ISO Arbeitskreis Probenahme - Normausschuss
Wasseruntersuchungen

christian.fechner@wessling.de

2304205 Christian Fechner - [TvA FA-F2 Probenahme 1
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Beobachtungen beim Bodenluft-Probenahme-Ringversuch

Beobachtungen beim Bodenluft-Probenahme-
Ringversuch

Gliederung:

» Definition von Abweichungen
« Darstellung der Abweichungen

» Beobachtungen rund um die
Probenahme

23.04.2015 Christian Fechner - ITWA FA-F2 Probenahme 2

Beobachtungen beim Bodenluft — Probenahme - Ringversuch

Das Begutachterteam vor Ort beobachtete die Probenahme
hinsichtlich der Ubereinstimmung mit den Anforderungen an
eine Qualitatssicherung gemal der DIN EN ISO/IEC
17025:2005.

Dazu gehort insbesondere:

« Uberprufung der Qualifikation des Personals

» Begutachtung des Probenahmefahrzeugs (allgemeiner Zustand, Ordnung,
Sauberkeit, Kontaminationsfreiheit, Beladungsplan)

» Kontrolle der Dokumentationen zum Umgang mit den Praf- und
Messmitteln (z. B. Intervalle Kalibrierung/Vergleichsmessung)

* Ausfuhrung der Probenahmen

» Uberprufung der vor Ort mitgefithrten Unterlagen (SAAs zur Probenahme)

» Uberprufung der erstellten Probenahmedokumentationen (u. a.
Vollstandigkeit)

2304205 Christian Fechner - [TvA FA-F2 Probenahme 3
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Beobachtungen beim Bodenluft-Probenahme-Ringversuch

Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

Abweichungen

Nicht kritische Abweichung:

Abweichung von einer Normforderung oder anderweitig festgelegten Anforderung,
vonh der Keine unmittelbare Auswirkung auf das Ergebnis der Konformitatsbewertung
der Konformitatshewertungsstelle zu erwarten ist und die die grundlegende
Wirksamkeit des QM-Systems nicht in Frage stellt.

Kritische Abweichung:

Abweichung von einer Normforderung oder anderweitig festgelegten Anforderung,
die ein falsches Ergebnis der Konformitatsbewertung verursacht bzw. verursachen
kann. Abweichung, die die grundlegende Wirksamkeit des QM-Systems in Frage
stellt. Wiederholtes Auftreten einer nicht kritischen Abweichung zur gleichen
Normforderung.

(siehe 78 SD 001 - Einstufung und Behandlungvon Abweichungen unter

www.dakks.de)
23.04.2015 Christian Fechner - ITWA FA-F2 Probenahme 4

Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

Abweichungen

In der folgenden Tabelle sind die vor Ort festgestellten
Abweichungen aufgelistet und der Haufigkeit ihres Auftretens
nach sortiert.

Die fett hervorgehobenen Abweichungen wurden von den
Begutachtern als kritische Abweichungen eingestuft.

Gelbe Markierung: zur weiteren Ursachenforschung, mit

welchen Abweichungen die fehlerhaften Ergebnisse im
Zusammenhang standen.

23.04.2015 Christian Fechner - ITWA FA-F2 Probenahme =3
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Beobachtungen beim Bodenluft-Probenahme-Ringversuch

Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

Abweichungen Anzabhl
Es wurde keine Blindprobe entnommen. 26
System wurde nicht ausgeheizt.

Der Packer war nicht dicht oder wurde im Laufe der Messung undicht.
Das BL -System war nicht dicht.

Das Rotameter stand nicht senkrecht.

Es wurde keine Dichtigkeitsprifung durchgefiihrt.

Die Pumpenriickfiihrung ist alter als 1 Jahr.

Stromaggregat steht frei im Laderaum.

Die Arbeitsanweisung fehlt.

Keine Absperrung zwischen Rdéhrchen und Sonde.

Es wurde keine Glasspritze verwendet.

Es fihren ungeeignete Schlauche zum Minican-adatpter.

Die Luftfeuchtigkeit wurde nicht gemessen.

Pumpenleistung = 2 I/min

Es wurde der Luftdruck nicht gemessen.

Die Sondendichtigkeit wurde zuerst nur teilweise gepriift.

Bei der Probenahme wird Umgebungsluft gezogen.

N
N

-
[=]

NN W (W kR0 g GO~ ~ |00 |0

23.04.2015 Christian Fechner - ITWA FA-F2 Probenahme 53

Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

Abweichungen Anzahl
Am Packer war Klebeband. 2
System wurde nur gespiilt und nicht ausgeheizt.
Rickfithrnachweis der Pumpe fehit.

Systemblindwert wurde nach der Probenahme enthnommen.
Wegen Undichtheit musste 1/2 Stunde gebaut werden.
Manometer, defekt. Steht nicht auf 0.

Kein Manometer am System vorhanden.

Bei Ansaugen mit der Spritze Anderung der Gaskonzentration.
Packer platzte.

Mussten wegen kaputtem Packer zwei mal anreisen.
Ausheizgerat wurde vergessen.

Allgemeine Pumpenpriifung. ohne Durchflussprifung.

Im Pumpenprifprotokoll wurde mit Tippex korrigiert.
Volumenstrom im System nicht regelbar.

Messgeratepumpe als Probenahmepumpe genutzt.

Saugte mit der Spritze bei laufender Pumpe gegen Unterdruck.

[ U I (I R FEC SN O O N PN e e

23.04.2015 Christian Fechner - ITWA FA-F2 Probenahme 7
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Beobachtungen beim Bodenluft-Probenahme-Ringversuch

Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

Abweichungen Anzahl
Die Spldrpumpe war nicht rickgefiihrt. 1
Rotameter defekt.

Am Rotameter fehlt die Libelle.

Probenahme in Pumpe (nicht ausheizbar - Querkontaminationen).

Schlauchmaterial zur Probenahme nicht geeignet.

Silikonschlauch ist nicht geeignet.
PVC-Schlauch ist nicht geeignet.

Septenglaser wurden auf dem Stromaggregat verschlossen.

- [ | | | | | -

Transport im PKW mit RKS-Ausristung (Querkontaminationen).

Sonde und Packer waren stark verschmutzt (wurden vor Ort
gereinigt).

Packer waren stark verschmutzt.

Permanentgase nicht wahrend der Probenahme erfasst.
Nicht alle Permanentgase gemessen (H.S fehlt).

Der Sauerstoffsensor funktionierte nicht.

Die Permamanetgassensoren sind dekalibriert.
Unterdruck im Minican nicht dokumentiert.

Das Barometer war 3/13 zu kalibrieren.

| [ |t | | [ -

23.04.2015 Christian Fechner - ITWA FA-F2 Probenahme 8

Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

Abweichungen Anzahl
Es wurden keine Umgebungsparameter aufgezeichnet. 1
Verwechslung mit Blindwertréhrchen.

Scheinbar falsche Septen fiir das eigene Labor genutzt.
Namen der Probhenehmer nicht lesbhar (Signum).
Ausstreichung im Protokoll nicht anforderungsgerecht.
Ausstreichungen im Protokoll unleserlich gemacht.

i | e | e |

23.04.2015 Christian Fechner - ITWA FA-F2 Probenahme 9
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Beobachtungen beim Bodenluft-Probenahme-Ringversuch

Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

Die Menge der Abweichungen pro Teilnehmer ist nur ein geringes Indiz fur fehlerbehaftete
Ergebnisse. Spitzenwerte bei Abweichungen traten auch im Toleranzbereich +/- 2 auf.
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Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

Gegenlberstellung der Anzahl der
Abweichungen zum Zu-Score von LHKW
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Beobachtungen beim Bodenluft-Probenahme-Ringversuch

Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

Transportbedingungen mit
Querkontaminationsgefahr

23.04.2015 Christian Fechner - ITWA FA-F2 Probenahme

Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

Bodenluftsonde, Probenahmetechnik, Probenbehalter mit
Treibstoffbehalter und Stromaggregat

23.04.2015 Christian Fechner - ITWA FA-F2 Probenahme
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Beobachtungen beim Bodenluft-Probenahme-Ringversuch

Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

Systemundichtheiten gesamt:

Abweichungen im Zusammenhang von Undichtigkeiten (Packer und/oder System)
fuhrten erwartungsgemaf zu Minderbefunden (Werte gehauft unterhalb von Zu-
Score -2).

Systemundichtheiten (ohne Packer):
u. a. das Unterlassen der Priifung der Systemdichtheit oder es wurde nur ein Teil des
Entnahmesystems auf Dichtheit geprift, Durchfilhrung der Probenahme trotz festgestellter
Undichtheit, lange und trotzdem erfolglose Reparatur vor Ort, ,zappelnde” Anzeige des
Unterdruckmessgerdtes beim Pumpen, Ziehen von Nebenluft bei der Probenahme, z. B. durch
fehlende oder versehentlich offen gelassene Absperrventile und Nichtbeachtung starker
Schwankungen der Permanentgase bei der Probenahme...

23.04.2015 Christian Fechner - ITWA FA-F2 Probenahme

Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

Gegenuberstellung der Anzahl der Abweichungen im
Zusammenhang mit Systemdichtheitsproblemen
gesamt zum Zu-Score von BTEX
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Beobachtungen beim Bodenluft-Probenahme-Ringversuch

Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

Gegenlberstellung der Anzahl der Abweichungen im
Zusammenhang mit Systemdichtheitsproblemen gesamt
zum Zu-Score von LHKW
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Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

Packerundichtheiten:

Die Abweichungen im Zusammenhang mit Packerundichtigkeiten haufen sich bei den
niedrigsten Minderbefunden. Dabei waren Packer von Anfang an nicht dicht und mussten
standig nachgepumpt werden oder es wurde von einigen Teilnehmern nicht erkannt, dass ihre
Packer undicht wurden. Zum Teil wurden undichte Packer mit Klebeband geflickt

Gegenuberstellung der Anzahl der Abweichungenim

%l Zusammenhang mit Packerdichtheitsproblemen zum

10— Zu-Score von BTEX =
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Beobachtungen beim Bodenluft-Probenahme-Ringversuch

Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

Gegenuberstellung der Anzahl der Abweichungen im
Zusammenhang mit Packerdichtheitsproblemen zum Zu-
Score von LHKW

2,0

o0 ! ﬂﬂﬂ

[TTTTTITmrrrrrrreeee
1,0
-2,0
-3.0
(L3
-4'0 03 [16 |09 |09 |42 [O7 |25 |06 [21 |41 |05 |43 |35 |12 (31|39 |05 |32 |30 |37 (37 (25 (17 |44 |37 |04 [31 (19|08 [35 [13 |14 |13 |35 |33 |30 |04 15 |01 |22 |03 |24 |22 (20|38 |05 |23 1zl 13 s
AJH[HIMM(H|M[AJH[M|A M)A A M|HIH|A[KM|HIG |H[H|M|A[A|JAIH|A[A|M[M|A[A|A|A[A|HIA|JAIH|M[M|H|G M)A [H|H[H]|H
|l]:|43_LH|W 3 213,203,013 02,902, 42 32 212 1 F1L.8H B SE H 301 210 2(-1 2)-1 11100 9109 10,810,810 BH0, T H0,7 HO T H0.7 HO.T H0.6 HD G0 G0 61H0,SHD SHD 510 4 O HHD, 4D M0 0L THD 000 oo g ot o |oT 23]
mPackeprobkme | 1 f1 |1 ft1 |0 ]Jofoj1fojofojofojojofojoft1|ofojofojofofojofojcfojofojofojojt1fojofojirfajt1fojojafojafojcfajofalo
23.04.2015 Christian Fechner - ITWA FA-F2 Probenahme 18

Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

Das Packersystem mit Klebeband zu umwickeln oder abzudichten kann zu
Undichtigkeiten und Querkontaminationen fiihren.

23042015 Christian Fechner - ITWA FA-F2 Probenahme 19
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Beobachtungen beim Bodenluft-Probenahme-Ringversuch

Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

Pumpen- und Durchflussmess- und Regulierungsprobleme:

Im Wesentlichen handelte es sich um abgelaufene Pumpenpriifungen/Rickfiihrungen (dlter als
1 Jahr), Pumpenprifungen ohne Durchflussriickfuhrung, manipulierte Pumpenpriifprotokolle
(TippEx), zu hohe, unbekannte oder nicht regulierbare Durchflussraten, defekte oder nicht
senkrecht stehende Rotameter und ,zappelnde® Manometer. Die Haufigkeit der Abweichungen
nimmt in Richtung der Minderbefunde, insbesondere bei BTEX, zu.
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3,0
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23.04.2015 Christian Fechner - ITWA FA-F2 Probenahme 20

Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

Grundsatzlich ist festzustellen, dass viele Abweichungen nur ein Indiz ftr fehlerhafte
Untersuchungsergebnisse sein k6nnen.

Es kommt auf die Art und Kombination von Abweichungen an.

Nachlassigkeiten, z. B. bei der Dichtigkeitsprifung oder Pumpenruckfihrung
kénnen nicht erkannte ergebnisrelevante Probleme nach sich ziehen.

Die Uberwachung der Permanentgase O, und CQO, hat bei der Durchftihrung der
Probenahme eine grofie Bedeutung, um zu erkennen, ob UberhauptBodenluft
gefordert wird.

Im Ringversuch wurde anhand der Abweichungen festgestellt, dass besonders
Undichtigkeiten am Packersystem zu Minderbefunden fiihren kénnen.

Systemdichtigkeiten diirfen nicht vernachlassigt werden. Gleiches gilt fiir die

Gewahrleistung der Einhaltung des Volumenstroms und der Einhaltung der
Foérdermenge bei der Probenahme.

23.04.2015 Christian Fechner - ITWA FA-F2 Probenahme 21
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Beobachtungen beim Bodenluft-Probenahme-Ringversuch

Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

Es kam bis auf wenige Ausnhahmen bei niedrigen CO,-Konzentartionen zu
Minderbefunden bei BTEX und LHKW. Bei allen vier Fallen, die aufgrund von
Fehlbefunden bei BTEX und LHKW bei der statistischen Auswertung
ausgeschlossen worden sind, wurde auch kein oder kaum CO,; gemessen.

=
e

Gegenlberstellung vom CO2-Gehalt zum
Probenahmezeitpunkt (Systemwert und =
Teilnehmer) zum Zu-Score von BTEX

23.04.2015 Christian Fechner - ITWA FA-F2 Probenahme 22

Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

Gegenuberstellung vom CO2-Gehalt zum
Probenahmezeitpunkt (Systemwert und Teilnehmer)
zum Zu-Score von LHKW

23.04.2015 Christian Fechner - ITWA FA-F2 Probenahme 23
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Beobachtungen beim Bodenluft-Probenahme-Ringversuch

Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

Das Messgerat fur O, und CO, des Begutachters wurde unmittelbar vor beide
Probenahmetermine mit zertifizierten Kalibriergas werkskalibriert.

In den folgenden Abbildungen sind die Differenzwerte zwischen den Messwerten des
Begutachters und den Messwerten der Teilnehmer dargestellt.

Es traten sowohl bei O, als auch bei CO, kaum signifikante Abweichungen tber 1
Vol % auf.

Grélere Messabweichungen sind nicht nur auf dekalibrierte Messgerate der
Teilnehmer zurickzufthren. Sie kénnen auch mit Undichtheiten im
Probenahmesystem zu tun haben. Sie sind auch nicht eindeutig mit Mehr- oder
Minderbefunden bei BTEX und LHKW in Zusammenhang zu bringen.

Man kann daraus die Schiussfolgerung ziehen, dass es nicht unmittelbar auf
den richtigen Messwert zur Bestimmung des optimalen
Probenahmezeitpunktes ankommt.

Auch mit falsch® messenden Geréaten kann man das CO,-Maximum
erkennen und damit den optimalen Probenahmezeitpunkt bestimmen.

23.04.2015 Christian Fechner - ITWA FA-F2 Probenahme 24

Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

|||||I| . |[ I ”l'lll!" |II||. ~ 3

i,

Gegenuberstellung vom Differenzwert O2 zum Probenahmezeitpunkt
(Systemwert - Teilnehmer) zum Zu-Score von BTEX

23.04.2015 Christian Fechner - ITWA FA-F2 Probenahme 25
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Beobachtungen beim Bodenluft-Probenahme-Ringversuch

Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

L"r il |‘m[n'ﬂrﬂwu“i“*

Gegenuberstellung vom Differenzwert CO2 zum Probenahmezeitpunkt
(Systemwert - Teilnehmer) zum Zu-Score von BTEX

23.04.2015 Christian Fechner - ITWA FA-F2 Probenahme 26

Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

Zusammenfassung:

Als Hauptproblem stellte sich heraus, dass die meisten Teilnehmer Probleme mit
der Dichtigkeit des gesamten System hatten.

Das betrifft das jeweilige eingesetzte Bodenluftsystem selber, aber auch das
Abdichten im Bohrloch.

Durch das mitfiihren von Stromerzeugen / Kraftstoffbehaltern ohne Trennung bzw.
Kapselung in den Fahrzeugen kénnen Querkontaminationen nicht ausgeschlossen
werden.

Viele Teilnehmer haben keine Blindwertproben genommen und somit kénnen auch

keine Ruckschllsse auf Querkontaminationen geschlossen werden.
-> Verweis VDI Blatt 3865 Blatt 2 - Qualitétssicherung

23.04.2015 Christian Fechner - ITWA FA-F2 Probenahme 27
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Beobachtungen beim Bodenluft-Probenahme-Ringversuch

Beobachtungen beim Bodenluft— Probenahme - Ringversuch

Viele an fur I’hr Auferksmkeit!

» .._i “‘3__ A \

23.04.2015 Christian Fechner - ITWA FA-F2 Probenahme 28
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Ergebnisse des Probenahmerringversuches

Ergebnisse des Probenahmerringversuches

Klaus Biicherl, tewag Technologie — Erdwarmeanlagen — Umweltschutz GmbH

f— Projettitel

tewag

Projekt zur externen Qualitatssicherung der
Analytik und Probenahme von Bodenluft

Teil 3: Durchfiihrung eines Ringversuchs fiir Probenehmer mit
Zulassung zur Bodenluftprobenahme nach §18 BBodSchG

(Projekt-Nr. B 3.13)

(Landerfinanzierungsprogramm , Wasser, Boden und Abfall* 2013)

27, Marz 2015
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Ergebnisse des Probenahmerringversuches

— Ziele

tewag

= Ermittlung der erreichbaren Qualitat der unterschiedlichen
Techniken der Bodenluftprobenahme

» Einfluss der unterschiedlichen ProbengefaBe
» Handlungsempfehlungen fir die Praxis

*» Eignung eines Ringversuch fiir Bodenluft-Probenahme ftir die

externe Qualitatssicherung der Probenahme

— Standorte

Hauptsitz Bundesland |Anzahl
Baden-\Wiittemberg i
Bayern 33
Nordrhein-WWestfalen
Sachsen
Schleswig-Holstein
Thiiringen

4 Stockstadt |
am Main

40

—
- NeFah et
Ambich s matikcr|  Ouarplalt

Probenahmegefall Anzahl

Aktivkohle 22
Ry i Headspace 16
| MINICAN 12
Glaspipette
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Ergebnisse des Probenahmerringversuches

P
tewag
e Vertragslabors
tewag
GefidBtyp Labor Methode
Aktivkohle AlLcaontrol B.V. VDI 3865-3,
Alcontrol Laboratories, Extraktion mit C52
Steenhouwerstraat GCMS

15, Rotterdam,
MNiederlande
Head-Space UCL Umwelt Control Labor GmbH VDI 3865-4 L
Josef-Rethmann-Str. 5
44536 Lunen
Glaspipette AlIR Analytik Institut Rietzler GmbH VDI 3865 Bl 47
Schnorrstratte 5a
90471 Nurnberg
Minican AGROLAB Labor GmbH VDI 3865, Bl 4,
Dr -Pauling-Str. 3 GCMS

84079 Bruckberg,
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Ergebnisse des Probenahmerringversuches

o Abweichungen bei der Probenahme

® Querkontaminationen

= Dichtigkeit

m Technische Fehler, Defekte Ausriistung
= Keine Blindprobe

m Fehlende Messungen

= Riickfuhrung

= Dokumentation

e Statistische Auswertung - Labordaten

* Robuste Auswertung nach DIN 38402-45:2014

»  Mittelwert = ,Hampel-Schatzer®

= Standardabweichung mit ,Q-Methode"

* Summenwerte < Bestimmungsgrenze nicht bertcksichtigt

» Sollwert = Vorgabewert (Priifgas) - nicht der Mittelwert des Datensatzes!
=  Soll-Standardabweichung: 30 %

» Z-Score = (Messwert - Vorgabewert) / Soll-Standardabweichung

*  Berechnung von zu-Scores mit Hilfe der Korrekturfaktoren ki, k2

= zu-Score < |2,0| = erfolgreiche Teilnahme
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Ergebnisse des Probenahmerringversuches

g~ Toleranzgrenzen
tewag
LHKW BTEX

Vorgabhewert mg/m? 33.45 65.9
Standardabweichung fiir Bewertung relativ (Vorgabe) % 30,00% 30,00%
Korrekturfaktor k1 1,7774 1.7774
Korrekturfaktor k2 2.4016 2.4016
Toleranzgrenze unten mg/m? 15.6134 30.7601
Toleranzgrenze oben mg/m* | 57 5502 113,3799

Ergebnisse (Vertragslabors)

~
tewag
BTEX LHKW

Sollwert (Priifgas LINDE) (mg/m?) 65 9 33,45
Anzahl der Ergebnisse (inkl. je 6 Vergleichsproben) 58 58
grobe Ausreiller 5 6
Anzahl giiltiger Werte 53 52
Héchster Wert (mg/m?} 165,9 50,21
Kleinster Wert (mg/m?) 0,05 4,91
Mittelwert (Hampel-Schatzer) 39,1829 25,7606
Vergleichs-Standardabweichung absolut: 23,6383 8,3937
Vergleichs-Standardabweichung relativ 60,33% 32,58%
Wiederhol-Standardabweichung absolut:” 4,8 2,3
Wiederhol-Standardabweichung relativ:” 12,5% 9,9%
Anzahl der Werte innerhalb zu +2 33 43
Anteil der Werte innerhalb zu +2 57% 74%

146
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Ergebnisse des Probenahmerringversuches

— Summe BTEX - Vertragslabors
ewag
180 J
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Ergebnisse des Probenahmerringversuches

= Ergebnis des Ringversuches
BTEX LHKW

Anzahl Werte 53 52

erfolgreich 28 53% 2T 71%
nicht erfolgreich 25 47 % 15 29%
Werte innerhalb des Anzahl d. Anteil d.

Toleranzbereiches Teilnehmer | Teilnehmer

0 % der Werte 11 28%

0-50 % der Werte 20%

>50und <100 % 3 8%

100% 18 45%

Sumime 40

- Vergleich Vertragslabors - Teilnehmer
tewag Wiederfindungsraten
Differenz Aktivkohle Headspace Minican Glaspipette Alle

Benzol B 5% 10% 2% I 8% -8%

Toluol [ I 4% 4% B 21% 8%

Ethylbenzol I 1% 0% 3% | 38% 6%

0-Xylol I o 2% 2% I -38% 7%

Summe BTEX § 1% 1% 3% | 2% 6%

Vinylchlorid B I % 5% | ou| [ 33%

Dichlormethan B 364 | 9% 1% | 2% T -14%

cis-1,2-Dichlorethen |[lf ~ -45%] | 8% 4% T 1% | -19%

Trichlorethen 1 18% 3% 0% [ -13% | 9%

Tetrachlorethen I 1% 2% % | -15% 9%

Summe LHKW G 9% 0% | 8% 11%

Bayerisches Landesamt fir Umwelt 2015
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Ergebnisse des Probenahmerringversuches

GefafBtypen

Wiederfindun,
=1

Altivkohle Headspace Minican Alle

tewag
Labordaten - Summe BTEX Labordaten - Summe LHKW
70 ¢
£
? 50
E 40 F
%0
€
g 20
c
210
ol | j |
Aktivkohle Headspace Minican Alle Aktivkohle Headspace Minican Alle
. Mittelwerte  ==——Referenzwert . Mittelwerte  =——Referenzwert
Labordaten - Summe BTEX Labordaten - Summe LHKW
80
70
£

Aktivkohle Headspace Minican Alle

tewag

Wiederfindungsraten

200%
180%
160%

[y
E=
o
=

120%
100%
80%
60%

Wiederfindungsrate

40%
20%
0%

62,498 | 84,93 | 96,94 | 131,4
g/mol | g/mol = g/mol g/mol

VC DCM Cls TRI

165,83 78,11 | 92,14 | 106,17 106,17
g/mol g/mol  g/mol  g/mol  g/mol
PER Benz Tol Eth-B o0-Xy

===k tivkohle ==@==Headspace

=== Minican  ==0==Glaspipette
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Ergebnisse des Probenahmerringversuches

Abweichungen vs. Zu-Score - BTEX

tewag
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Ergebnisse des Probenahmerringversuches

Packerprobleme vs. Zu-Score BTEX

tewag

CO, bei der PN vs. Zu-Score BTEX
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Ergebnisse des Probenahmerringversuches

ol Zu-Score vs. PN-Systeme - BTEX

tewag

20

27 Marz 2015

i Schlussbetrachtung

» Ringversuche fiir die Bodenluftprobenahme sind mdaglich

» Sje sind als Mittel der externen Qualitatssicherung fir
probenehmende Untersuchungsstellen geeignet

» Teilnehmer- und Probenzahl des durchgefiihrten Ringversuches
liegen an der unteren Grenze der statistischen Auswertung

= Bewertung ,bestanden-nichtbestanden” ist bei dem derzeitigen
Stand der Praxis nicht mdglich

» Kein Probenahmesystem grundsatzlich ungeeignet
aber:
Fehlerneigung nimmt mit der Komplexizitat des Systems zu

27 Marz 2015
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Ergebnisse des Probenahmerringversuches

gy Schlussbetrachtung

tewag

= Anwendung der Gefal3typen:

- Aktivkohle: Teilnehmerlabors deutlich schlechter als

Vertragslabor
- Headspace-Technik: gleiches Niveau
- Minicans: schlechteste Wiederfindungsraten

» Systemundichtigkeit ist die bedeutsamste Fehlerquelle
(grobe Fehler!!)

» Diese Versuchsanordnungist die einzige Moglichkeit fir
Probenehmer, ihr Verfahren zur Bodenluftprobenahme zu

validieren

27 Marz 2015

tewag

Vielen Dank fuir Ihre
Aufmerksamkeit!

Klaus Blicherl
Diplom-Geologe BDG

tewag

Technologie — Erdwdrmeanlagen - Umweltschutz GmbH
BlumenstralBe 24

93055 Regensburg

www.tewag.de
KBU@tewag.de

7. Marz 2015
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Best Practices bei der Bodenluft-Untersuchung — Kombinationen

Best Practices bei der Bodenluft-Untersuchung — Kombina-
tionen

Dr. Frank Kiichler, DAkkS, Deutsche Akkreditierungsstelle

Best Practices bei der
Bodenluft-Untersuchung — Kombinationen

DIN EN ISO/IEC 17025
Allgemeine Anforderungen an die Kompetenz von Pruf und
Kalibrierlaboratorien

Das Laboratorium muss fiir alle Priifungen und/oder Kalibrierungen, die
zu seinem Tatigkeitsbereich gehéren, einschlieBlich Probenahme,
Handhabung, Transport, Lagerung und Vorbereitung von zu prifenden
und/oder zu kalibrierenden Gegenstanden und gegebenenfalls fur die
Schatzung der Messunsicherheit sowie fur die statistische Auswertung von
Pruf- und/oder Kalibrierdaten zweckmaRige Methoden und Verfahren
verwenden.

Normpunkt: 5.4 Pruf- und Kalibrierverfahren und deren Validierung

2304205 Dr. Frank Kichler - ITVA FAF2 Probenahme 1
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Best Practices bei der Bodenluft-Untersuchung — Kombinationen

Best Practices bei der
Bodenluft-Untersuchung — Kombinationen

DUDEN ...
die Wichtigkeit, die Giiltigkeit, den Wert von etwas feststellen, bestimmen

UBA Leitlinien zur Methodenvalidierung:

Die Validierung ist die Bestatigung durch Untersuchungund Bereitstellung eines
Nachweises, dass die besonderen Anforderungenfur einen speziellen
beabsichtigten Gebrauch erfullt werden.

DIN EN ISO/IEC 17025 Punkt5.4.5.2

Das Laboratorium muss Verfahren, die nicht in normativen Dokumenten festgelegt
sind, ... validieren, um zu bestatigen, dass die Verfahren flir den beabsichtigten
Gebrauch geeignet sind.

Die Validierung muss in dem Umfang durchgefihrtwerden, der zur Erflllung der
Erfordernisse ... des betreffenden Anwendungsgebiets notwendig ist.

Das Laboratorium muss die erhaltenen Ergebnisse und das fiir die Validierung
verwendete Verfahren aufzeichnen und festlegen, ob das Verfahren

far den beabsichtigten Gebrauch geeignet ist.

23.04.2015 Dr. Frank Kichler - ITvA FA-F2 Probenahme 2

Best Practices bei der
Bodenluft-Untersuchung — Kombinationen

DIN EN ISO/IEC 17025 Punkt5.4.5.2

ANMERKUNG 2 Zur Bestimmung der Verfahrensmerkmale sollte eine der folgenden
Methoden oder eine Kombination davon verwendet werden:

« Kalibrierung mit Bezugsnormalen oder Referenzmaterialien;

« Vergleich mit Ergebnissen, die mit anderen Verfahren erzielt wurden;
« Vergleiche zwischen Laboratorien;

« systematische Beurteilung der Faktoren, die das Ergebnis beeinflussen;

« Beurteilung der Ergebnisunsicherheit auf der Grundlage wissenschaftlichen
Verstehens der thearetischen Grundlagen des Verfahrens und praktischer
Erfahrung.

23.04.2015 Dr. Frank Kichler - ITvA FA-F2 Probenahme 3
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Best Practices bei der Bodenluft-Untersuchung — Kombinationen

Best Practices bei der
Bodenluft-Untersuchung — Kombinationen

DIN EN ISO/IEC 17025

5.4.5.3 Der Bereich und die Genauigkeit der ... validierten Verfahren, ... missen den
Erfordernissen des Kunden entsprechen.

5.4.6.2 Priflaboratorien missen tber Verfahren fir die Schatzung der
Messunsicherheit verfligen und diese anwenden. ...
Das Laboratorium muss ... mindestens versuchen, alle Komponenten der
Messunsicherheit zu ermitteln, und eine vernunftige Schatzung der
Messunsicherheit vornehmen und sicherstellen, dass der Prafbericht keinen
falschen Eindruck beztglich der Unsicherheit erweckt....

5.4.6.3 Bei der Schatzung der Messunsicherheit mussen alle
Unsicherheitskomponenten, die flr den betreffenden Fall von Bedeutung sind, in
Betracht gezogen werden, wobei angemessene Auswertungsverfahren zu
verwenden sind.

23.04.2015 Dr. Frank Kichler - ITvA FA-F2 Probenahme 4

Best Practices bei der
Bodenluft-Untersuchung — Kombinationen

Die Ergebnisse aus dem Ringversuch:

EinflussgréRe Probenahmetechnik (Sonde und Pumpe)

« Es kam eine breite Palette von Bodenluftsonden, Packern und Pumpen zum
Einsatz.

+ Es erfolgt eine Auswertung dieser Technik bezogen auf die Zu-Score der
Untersuchungsergebnisse von BTEX und LHKW

+ Ergebnisse stellen keine Rangliste der Technik dar

+ Sie verdeutlichen vielmehr, wie gut die Probenehmer mit der Technik umgehen
kédnnen und wie die Handhabbarkeit sowie Robustheit der Technik, auch bei
Extremsituationen ist.

+ Extreme Situationen sind z. B. ein hoher VerschleiRgrad durch viele Einsatze,
hohes Alter unsachgemaem Umgang, mangelnde Wartung, Umbau usw.

Wie gut die Aussagekraft dieser Darstellungenist, erkennt man daran, dass die
Direktentnahme am Gasbehalter, also ohne Probenahmesystem dicht am Zu-Score
,0" liegt.

23.04.2015 Dr. Frank Kichler - ITvA FA-F2 Probenahme =3
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Best Practices bei der Bodenluft-Untersuchung — Kombinationen

Best Practices bei der
Bodenluft-Untersuchung — Kombinationen

durchschn, Zu-Score BTEX

23.04.2015 Dr. Frank Kichler - ITvA FA-F2 Probenahme 53

Best Practices bei der
Bodenluft-Untersuchung — Kombinationen

durchschn. Zu-Score LHKWY

23.04.2015 Dr. Frank Kichler - ITvA FA-F2 Probenahme 7
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Best Practices bei der Bodenluft-Untersuchung — Kombinationen

Best Practices bei der
Bodenluft-Untersuchung — Kombinationen

23.04.2015

Dr. Frank Kichler - ITvA FA-F2 Probenahme

Best Practices bei der
Bodenluft-Untersuchung — Kombinationen

23.04.2015

Dr. Frank Kichler - ITvA FA-F2 Probenahme
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Best Practices bei der Bodenluft-Untersuchung — Kombinationen

Best Practices bei der
Bodenluft-Untersuchung — Kombinationen

23.04.2015 Dr. Frank Kichler - ITvA FA-F2 Probenahme 10

Best Practices bei der
Bodenluft-Untersuchung — Kombinationen

Einflussgrofie Probenahmetechnik (nach Pumpen sortiert)

Die kommerziell gefertigten Produkte den Eigenbaupumpen im Einsatz, mit all den
bereits beschriebenen Einflussgroen (Mensch, Wartung, Alterung, Ruckflihrung
etc.), Uberlegenwaren.

Ein interessantes Ergebnis ist, dass man mit den klassischen Handsplrpumpen
(Drager) als Probenahmepumpe auch gute Ergebnisse erzielen kann.

23.04.2015 Dr. Frank Kichler - ITvA FA-F2 Probenahme 1"
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durchschn. Zu-Score BTEX
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durchschn, Zu-Score LHKW
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Einflussgrofie Probenahmetechnik (Packerlange)

Rein physikalisch dichtet ein langer Packer besser als ein kurzer Packer.
Voraussetzung ist, dass er ausreichend gegen die Bohrlochwand eingespanntist
und selbst den Druck halt.

Eine weitere Fehlerquelle an einem bestimmten Packertyp auffallig geworden.
Packer auf Hulsen, die tber die Gestange der Bodenluftsonde geschoben werden
und nur mit Dichtgummis gegen das Gestange abdichten kénnen durch den
Verschleil der Dichtgummis, oft unbemerkt, undichtwerden. Das Problem hatten
einige Teilnehmer mit den kleinen 10 cm langen Packern. Dennoch sind bei den
kurzen Packern Umstrémungen nicht auszuschliel3en.

Es ist bei diesem Packervergleich darauf ausdriicklich hinzuweisen, dass bei
jeder Packerlange im Durchschnitt der Zu-Score +/- 2 eingehalten wurde. Fiir
die Praxis gilt aber nach wie vor, umso langer der Packer, je besser.
Vorausgesetzt er hilt das Bohrloch liber den gesamten Zeitraum der

Probenahme dicht.
23.04.2015 Dr. Frank Kichler - ITvA FA-F2 Probenahme 15
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.Problempacker*

Packer auf HUlsen

Vielen Dank fur Ihre Aufmerksamkeit.
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