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I" 

Vowort zur zweiten, uberarbeiteten Auflage 

In den mehr als 10 Jahren seit Erscheinen der ersten Auflage des vorliegenden 
Buches hat die analytische Chemie aufgrund technologischen Fortschritts nicht 
nur eine enorme wissenschaftliche Entwicklung erlebt, sondern hat eine Auswei- 
tung ihrer Anwendungsbereiche erfahren und ist zum Teil zu einer grenzuber- 
schreitenden Dienstleistung geworden. Parallel nahm das Bewusstsein fur die Qua- 
litat analytischer Ergebnisse zu. Zunachst wurde versucht, die in etlichen Berei- 
chen der Analytik bereits bestehenden Qualitatssicherungssysteme auf der Basis 
der internationalen Qualitatsmanagement-Normen der IS0  9000-Serie zertifizieren 
zu lassen. Diese Normen wurden urspriinglich zur Steigerung der Qualitat in der 
Giiterproduktion geschaffen. Die Zertifizierung bescheinigt, dass ein Qualitatssi- 
cherungssystem vorliegt und die Priifungen systemkonform durchgefuhrt werden. 
Eine Beurteilung der Fachkompetenz fur die Durchfuhrung bestimmter Priifungen 
erfolgt danach jedoch nicht. Basierend auf dem ISO-Guide 25 ,,General Require- 
ments for the Technical Competence of Calibration and Testing Laboratories" - in 
Europa ab 1994 in der Normenreihe EN 45001ff. umgesetzt - wurde Mitte der 
1990er Jahre den besonderen Anforderungen an die Fachkompetenz bei Priiflabo- 
ratorien durch die Einfuhrung des Akkreditierungsgedankens in die Qualitatsnor- 
men Rechnung getragen. Die Akkreditierung stellt die Bestatigung nicht nur der 
Konformitat mit vorgegebenen technischen Regeln, sondern auch der Kompetenz 
des Laboratoriums durch einen unparteiischen Dritten dar. Inzwischen wurde die 
Norm EN 45001 durch die ISO/IEC-Norm 17025 ,,Allgemeke Anforderungen an 
die Kompetenz von Priif- und Kalibrierlaboratorien" ersetzt, die weltweit anerkannt 
ist. 

Die in der ersten Auflage beschriebenen Verfahren der Analytischen Qualitats- 
sicherung haben sich dabei in der Praxis bewahrt, sind weiterentwickelt und erganzt 
worden. So wurde der vor 1990 bei der Angabe eines Analysenergebnisses zumeist 
ungewohnte Begriff des Vertrauensbereiches inhaltlich erweitert und umbenannt 
zu ,,Messunsicherheit". Ausgelost durch den Kostendruck bei der Dienstleistung 
,,Analytik" hat die ,,Gleichwertigkeit" von schnelleren, automatisierbaren, sparsame- 
ren Analysenverfahren im Vergleich zum Referenzverfahren zunehmende Bedeu- 
tung erfahren. 

All diesen neuen Anforderungen an die Qualitatssicherung tragt die jetzt vorlie- 
gende zweite Auflage Rechnung. Checklisten und das ausgearbeitete Rechenbeispiel 

Qualitiitssicherung in der Analytischen Chemie, 2. Aujlagc. W. Funk, V. Dammann, C. Donnevert 
Copyright C> 2005 WILEY-VCH Verlag GmbH & Co. KGaA,Weinheim 
ISBN: 3-527-31112-2 



XVI Vowort zur zweiten, iiberarbeiteten Aufage 

im Anhang, das als Excel-Tabelle auch auf der beigefugten CD zur Verfugung steht, 
sollen konkrete Hilfestellung bei der taglichen Arbeit im Labor leisten. 

Wir widmen diese zweite Auflage Professor Werner Funk, der 1996 leider vie1 zu 
friih verstarb. 

I 

GieBen, im Marz 2005 Vera Dammann 
Gerhild Donnevert 
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Fast jeder Bereich unseres Lebens ist heutzutage von physikalisch-chemischen 
Mess- und Analysenergebnissen tangiert: So fordern wir z. B. nachweisbar schad- 
stomreie Lebensmittel, envarten therapeutisch wirksame Pharmaka-Konzentratio- 
nen, empfinden Umweltverschmutzung auch dann als bedrohlich, wenn wir die 
Schadstoffe nicht direkt mit unseren eigenen Sinnen empfinden konnen und statt 
dessen in unserer Phantasie ein Abbild der Wasser-, Boden- und Luftqualitat in 
Form eines Systems aus Grenzwerten und Analysenergebnissen entstehen lassen. 
SchlieBlich stellt sogar unser eigener Korper das Objekt der Analytik dar, wenn wir 
uns im Vorbeuge- oder Krankheitsfall der klinischen Diagnostik unterziehen. 

Analysenergebnisse werden mit unterschiedlicher Zielsetzung in groBer Zahl 
und mit erheblichem Aufwand erstellt (Tabelle 0-1). 

Etliche der genannten Analyhkbereiche unterliegen gesetzlichen Auflagen, wel- 
che Aussagen iiber Art und Haufigkeit der durchzufiihrenden Analysen machen. 
Als Beispiel seien genannt: 

in der Medizin: Seuchenkontrollgesetze, 
in der Pharmazie: das Arzneimittelgesetz, 
bei der Produktion von Stoffen: das Chemikaliengesetz, 
im Gesundheitsschutz/Arbeitsschutz: Gefahrstoffverordnung, Lebensmittelrecht 
und schlieBlich im Umweltschutz: Trinkwasserverordnung, Abwasserabgabe- 
gesetz, Immissionsschutzgesetz etc. 

Ziel jeder analytischen Arbeit ist, zuverlassige Analysenergebnisse definierter 
Qualitat zu erhalten. Qualitatsmerkmale des Analysenverfahrens sind deshalb: 

die Spezijitat: sie beschreibt die Fahigkeit des Analysenverfahrens, den gesuchten 
Analyten in allen relevanten Formen zu erfassen; 
die Selektiuitiit: sie beschreibt die Fahigkeit des Analysenverfahrens, nur den ge- 
suchten Analyten zu erfassen, wobei andere in der Probe anwesende Bestand- 
teile/MerkmaIe - die Matrix - das Analysenergebnis nicht beeinflussen; 
die Empfindlichkeit des Analysenverfahrens: sie gibt die angezeigte Messwertande- 
rung pro Analytkonzentrationsanderung an; 
die Genauigkeit im Sinne der Richtigkeit (Fehlen systematischer Fehler) und der 
Priizision (Mag an Ubereinstimmung zwischen Ergebnissen, wie sie bei wieder- 
holter Anwendung eines festgelegten Analysenverfahrens auf dieselbe Probe ge- 
wonnen werden. Eine Unprazision wird durch zufallige Fehler verursacht). 

Qualitutssicherung in der Analytischen Chemie, 2. Auflage. W. Funk, V. Darnmann, G .  Donnevert 
Copyright :(> 2005 WILEY-VCH Verlag GmbH & Co. KGaA,Weinheim 
ISBN: 3-527-31 112-2 
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Tabelle 0-1. Zielsetzung und Einsatzgebiete fur Analysen. 

Analysenzweck Besondere Anjbrderungen Beispiele 
an das Analysenvegahren 

Aufinden von - hohe Spezifitat 
Schadstoffen, - niedrige Nachweis- 
Screening grenze 

- schnell durchfiihrbar 
- preiswert 

Vorbereitung einer - hohe Spezifitat 
Entscheidung - hohe Genauigkeit 

Sicherstellung des - hohe Spezifitat 
Schutzes von - hohe Genauigkeit 
Mensch und 
Umwelt 

Erfolgskontrolle - hohe Spezifitat 
durchgefiihrter - hohe Genauigkeit 
MalSnahmen 

Monitoring, - hohe Spezifitat 
Prozessuber- - hohe Genauigkeit 

- med. Vorbeugeuntersuchungen 
(z. B. mit Blutzucker-Teststibchen) 

- Toxikologie und Gerichtsmedizin: 
ldentifikation von Giftstoffen und Drogen 

- Schadstoffidentifikation und Verursacher- 
ermittlung bei Umweltkatastrophen 

- Beweismittel in der Kriminologie 
- Diagnostik in der Medizin 
- Beurteilung schads toffemittierender Anlagen 

- Gebiihrenfestsetmng (z. B. Abwasserabgabe, 

- Eingangs-Qualitatspriifung von Rohstoffen 

~ Warnsysteme (z. B. Gasspiirsysteme) 
- Lebensmitteluberwachung 
- Qualitatskontrolle von Pharrnazeutika, sonsti- 

gen Chemikalien, Betriebs- und Werkstoffen 

- Analysen im Rahmen der Abnahmeverfahren 
neuer und modifizierter technischer Anlagen 

- Umweltsanierungen 
- Erfolgskontrollen medizinischer Therapie 

- laufende Produktionsiiberwachung von 

(Grenzwerte) 

Abfallentsorgung, Abluftabgabe) 

Lebensmitteln, Pharmazeutika, Chemikalien. 
1 

wachung und - schnell durchzufuhren Werkstoffen etc. 
-regelung - Emissionsiibenvachung beim Betrieb umwelt- 

- Verlaufskontrolle von Langzeittherapien 
relevanter Anlagen 

Allgemeiner - hohe Spezifitat - Gmndlagenforschung aller Fachdisziplinen 
Informations- - hohe Genauigkeit - Erstellung von Umweltkatastern 
gewinn - schnell durchzufiihren 

Aufgabe des Analytikers ist demnach auch, die Qualitat jedes von ihm angewand- 
ten Analysenverfahrens zu ermitteln, gegebenenfalls zu verbessern sowie sicherzu- 
stellen und zu dokumentieren, dass die erreichte Qualitat zu jedem Zeitpunkt der 
Routineanalytik auch eingehalten wird. Erst dann kann von einem zuverlassigen 
Analysenverfahren gesprochen werden. 

Die Untersuchungsaufgaben der physikalisch-chernischen Analytik lassen sich in 
der Regel auf die Beantwortung einer der folgenden fiinf Grundfragen zuriickfiih- 
ren: 
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0.2 Quualitdt yon Analysenergebnissen und -verfahren 

1. 1st ein Inhaltsstoff in der Probe vorhanden oder nicht? 
2. In welchem Konzentrationsbereich liegt die betreffende Substanz vor? 
3. Liegt die Konzentration weit unterhalb eines entsprechenden Grenzwertes? 
4. 1st ein Grenzwert iiberschritten? 
5. In welcher Konzentration (pluslminus Vertrauensbereich) liegt der interessie- 

rende Inhaltsstoff in der Probe vor? 

Diese verschiedenen Fragestellungen stellen unterschiedliche Anforderungen an 
die Qualitat des anzuwendenden Analysenverfahrens. 

0.1 
Allgemeine Unterscheidung der Analysenverfahren 

Aufgrund der Zielsetzung, des notwendigen Arbeitsaufwandes und der geforderten 
Aussagekraft der Analysenergebnisse lassen sich Analysenverfahren in fiinf Grup- 
pen einteilen: 

1. Rejerenzverfahren sind in nationalen bzw. internationalen Richtlinien- und Nor- 
menwerken (z. B. DIN, EN, BS, ASTM, ISO) oder anderen gesetzlichen Regelun- 
gen beschrieben. Referenzverfahren stellen den anerkannten Stand der Technik 
dar; ihre Anwendung kann im Rahmen von Verordnungen und Richtlinien ver- 
bindlich vorgeschrieben sein. 

2. Labowergleichsverfahren sind quantitative Analysenverfahren, die methodisch zwar 
vom Referenzverfahren abweichen, deren Gleichwertigkeit mit dem Referenzver- 
fahren jedoch uberpriift wurde. 

3. Sonstige quantitative Analysenverfahren werden im Labor in unterschiedlichen An- 
wendungsfallen - jedoch aulSerhalb der vom Gesetzgeber reglementierten Berei- 
che - mit unterschiedlicher Zielsetzung eingesetzt. Hierzu zahlen auch die - 
noch - nicht genormten neuesten Analysenverfahren. 

4. Feldmthoden konnen auch aulSerhalb des Labors eingesetzt werden und liefern mit 
Hilfe von objektiven Messmethoden in Abhangigkeit von Probenvorbehandlung 
und QualitatssicherungsmalSnahmen halbquantitative bis quantitative Ergebnisse. 

5. Orientierungstests/ScreeningVerfahren [88] sind Tests mit einer subjektiven Beurtei- 
lung, die einen bestimmten Stoff qualitativ nachweisen und eine grofienord- 
nungsmafiige Abschatzung der Konzentration erlauben. 

Die unter 4. und 5. genannten Verfahren werden unter dem Begriff ,,ready-to- 
use"-Verfahren zusammengefasst [121]. 

0.2 
Qualitat von Analysenergebnissen und werfahren 

Das zur Beantwortung einer bestirnmten Fragestellung geeignete Analysenverfah- 
ren muss nicht unbedingt das aus naturwissenschaftlicher Sicht ,,beste Verfahren" 
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Tabelle 0-2. 
analytischen Fragestellung. 

Fragestellung Erforderliche Qualitat des Analysenvefahrens 

Cenauigkeitsanforderungen a n  Analysenverfahren in Abhangigkeit von der 
I 

1st ein Stoff vorhanden oder nicht? 

In welchem Konzentrationsbereich ist 
die betreffende Substanz vorhanden? 

Liegt die Konzentration weit unterhalb 
eines zu prufenden Grenzwertes? 

1st ein Grenzwert uberschritten? 

In welcher Konzentration 
Vertrauensbereich liegt der 
interessierende lnhaltsstoff in der 
Probe vor? 

Ja/Nein-Entscheidung - ein ausreichend empfindlicher 
Orientierungstest ist einsetzbar. 

Ein Orientiemngstest mit entsprechender Abstufung 
der angezeigten Konzentrationsbereiche ist einsetzbar. 

Es ist keine hohe Prazision des Analysenergebnisses 
erforderlich, Orientierungstests und Feldmethoden 
sind einsetzbar. 

Eine hohe Genauigkeit (Prazision und Richtigkeit) des 
Analysenergebnisses ist erforderlich, d. h. nur Referenz- 
verfahren und gegebenenfalls Laborvergleichsverfahren 
sind einsetzbar. 

Eine hohe Genauigkeit (Prazision und Richtigkeit) des 
Analysenergebnisses ist erforderlich. 1st fur das Analy- 
senergebnis Rechtsmittelfestigkeit erforderlich, so sind 
nur Referenzverfahren, gegebenenfalls Laborver- 
gleichsverfahren zulassig. Andernfalls konnen auch 
sonstige Analysenverfahren eingesetzt werden, deren 
Zuverlassigkeit sichergestellt ist. 

sein (Tabelle 0-2). Wichtig dagegen ist jedoch, dass ein Analysenergebnis, welches 
bei der Uberpriifung der Einhaltung gesetzlicher Vorschriften gewonnen wurde, ge- 
gebenenfalls auch vor Gericht haltbar, d. h. rechtsmittelfest ist. 

0.3 
Das System der Analytischen Qualitatssicherung 

Ziel der Analytischen Qualitatssicherung ist es, zuverlassige Analysenergebnisse zu 
gewinnen, deren Genauigkeit ermittelt, regelmagig uberpriift und dokumentiert ist. 

Testreihen im Rahmen der Qualitatskontrolle von pharmazeutischen Produkten 
und toxischen Chemikalien unterliegen dariiber hinaus den Regeln der ,,Guten 
Laborpraxis", ..Good Laboratory Practice" (GLP), die Anforderungen an die Zielset- 
zung, Planung, Durchfuhrung, Ubenvachung, Aufzeichnung, Beurteilung und Do- 
kumentation von Labor-Versuchsreihen definiert [19, 20, 181, 182, 1841. Das uber die 
OECD ebenfalls international organisierte GLP-System [166-1741 ist nicht Teil der 
Analytischen Qualitatssicherung und damit auch nicht Gegenstand des vorliegen- 
den Buches. 

Alle Arbeitsschritte zur Gewinnung und Beurteilung eines Analysenergebnisses 
im kommerziellen und staatlich geregelten Bereich sind eingebunden in ein hierar- 
chisch organisiertes System der laborinternen und -externen Qualitatssicherung 
(s. auch Tabelle 0-3). 


