QUALITATSKONTROLLE

Vorgehensweisen in Priif- und Kalibrierlaboratorien

Was kann der Kunde von

Dr. H.-). Hofsommer, U. Trenn

einem Labor erwarten ? *

e Kundenaudits ® Messergebnisse ® Priiflabore ® Qualitditssicherung ® Ringversuche

Gemidf den , Allgemeinen Anforderungen an die Kom-
petenz von Priif- und Kalibrierlaboratorien“ (DIN/1SO
17025) muss ein Labor mit dem Kunden so weit zu-
sammenarbeiten, dass dieser seinen Auftrag erldutern
und die Leistung in Bezug aufdie durchzufiihrende Ar-
beit iibersehen kann (1). Neben dem, vom Kunden er-
warteten, ordnungsgemdfen Bearbeiten einer Probe
mit anschlieBender Priifberichtserstellung sind eine
Reihe von administrativen und qualitétssichernden
MaBnahmen notwendig, die auf den ersten Blick nicht
offensichtlich sind. Diese MafSnahmen sind Bestand-
teil eines umfangreichen Qualitétsmanagementsy-
stems, dass sdmtliche Vorginge innerhalb eines La-
bors umfasst und die Qualitdt der Priifergebnisse si-
chert. Beschrieben werden diese Vorgidnge im Qua-
litdtssicherungshandbuch eines akkreditierten La-
bors, das die Verantwortung der Bereiche Geschdfts-
leitung, technische Leitung, Administration und Qua-
litdtssicherung regelt, sowie alle Abliufe festlegt, die
zur Durchfiihrung von Priifungen gehéren (2). Anhand
des Weges einer Probe durch ein akkreditiertes Priifla-
boratorium sollen diese Vorgdnge und Leistungen ver-
deutlicht werden, die ein Kunde erwarten und abrufen
kann.

VON DER PROBENANNAHME ZUM PRUFBERICHT

Probenannahme

Unmittelbar nach Erhalt wird der Probe eine eindeutige Codie-
rung, bestehend aus Auftragsnummer, Auftragsjahr und Proben-
nummer vorgegeben. Auftrags- und Probennummer werden auf
dem Probengefaf} sowie samtlichen Begleitpapieren und allen mit
der Probe in Verbindung stehenden Aufzeichnungen notiert.

Es werden alle erkennbaren Identifizierungsmerkmale in einer
dafiireingerichteten Auftragsdatenbank abgespeichert. Darunter
fallen auch Angaben zur Deklaration, Verpackungsart und Pro-
benmenge. Diese Vorgehensweise dient der eindeutigen Riick-
verfolgbarkeit der Probe wahrend des Priifablaufes, der Erstel-
lung des Priifberichtes sowie der Archivierung von Rohdaten,
Priifberichten und Riickstellproben.

DerUmfangderdurchzufiihrenden Priifungen wird durch die tech-
nische Leitung gegebenenfalls nach Riicksprache mit dem Auf-
traggeber festgelegt, und die dafiir erforderlichen Analysenin der
Auftragsdatenbank der vorgegebenen Probencodierung zuge-
ordnet.

*) Vortrag am 11. April 2002 anlésslich der
42. Internationalen Fruchtsaft-Woche 2002, Leipzig

Jetzt verldsst die Probe die ,,Miihlen“ der Administration und wird
in die Laborrdume zur weiteren Bearbeitung tiberstellt.

Bearbeitung im Labor

Die erste, im Labor, durchzufiihrende Mafinahme ist zugleich eine
der wichtigsten: die Aufteilung in Arbeits- und Riickstellmuster.
Die Probe wird in geeignete Gefafie gefiillt und jeweils mit Auf-
trags- und Probennummer, sowie mit einem ,,A“ fiir Arbeitsprobe
bzw. ,,R“ fiir Riickstellprobe gekennzeichnet. Um die Unversehrt-
heit der Riickstellproben (ca. 100g) zu gewahrleisten, werden die-
se anschliefend eingefroren und bei—18°C mindestens sechs Mo-
nate gelagert. Bei der Durchfiihrung der Priifungen werden nur
solche Methoden angewendet, die vorher von der technischen
Leitung mit Datum und Unterschrift freigegeben wurden. Das sind
in der Regel genormte Verfahren (ASU, IFU, AOAC, DFG, CEN u.a.),
aber auch sonstige publizierte und verifizierte Methoden werden
exakt beschrieben und am Arbeitsplatz archiviert. Uber die Not-
wendigkeit, Methoden intern (,,in house®) zu validieren und die
daraus resultierende Vorgehensweise, spater mehr. Bei der
Durchfiihrung der Analysen miissen alle Mitarbeiter die freigege-
benen Methoden heranziehen, die darin beschriebenen Analy-
senschritte exakt befolgen und dies bestatigen. Nur so ist ein feh-
lerfreies Arbeiten mdéglich und das Zustandekommen eines Mes-
sresultates nachvollziehbar.

Kontrolle der Messergebnisse

Um Fehlermoglichkeiten zu reduzieren, durchlaufen Messergeb-
nisse die folgenden Kontrollstufen:

1. Mitarbeiter

2. Qualitatssicherung

3. Eingabe der Ergebnisse in das Labordatensystem
4. Technische Leitung

5. Geschdftsleitung/ Priifbericht/ Unterschrift

Zundchst ist jeder Mitarbeiter dafiir verantwortlich, die erzielten
Messergebnisse bzw. Rohdaten in dafiir vorgesehene Ergebnis-
bdgen exakt zu iibertragen und zu unterschreiben. Sind wahrend
der Analyse Besonderheiten bzw. Abweichungen festgestellt wor-
den, sind diese ebenfalls zu vermerken.

AnschlieBend erfolgt die Kontrolle der Ergebnishégen durch die
Qualitatssicherung. Sie entscheidet {iber die Plausibilitat der Er-
gebnisse so z.B. richtiger Messbereich, erzielte Extinktionsdiffe-
renz oder Wagedifferenzen zu grof3 oder zu klein, oder liegen die
Resultate mitanalysierter Standards in den vorgegebenen Gren-
zen.

Mit Unterschrift der Qualitatssicherung werden die Analysener-
gebnisse zur Eintragung in das Labordatensystem freigegeben.
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Abb. 1: Rohbefund mit automatischem RSK-Vergleich (Bild: GfL)

Das geschieht in der Administration, einem weiteren Kontroll-
punkt. Die Ergebnisse werden probenspezifisch tabellarisch zu-
sammengestellt, innere Relationen berechnet (z.B. Ratio, Citro-
nensaure/ Isocitronensdure- Verhaltnis) und mit vorgegebenen
Priifkriterien (z.B. RSK-Werte, AlJN, eigene Daten) verglichen. Das
Resultatist ein Rohbefund (Abbildung 1), dervon der technischen
Leitung gepriift wird und Grundlage fiir die Beurteilung der Probe ist.

Sind die von der technischen Leitung veranlassten Absicherun-
gen und Wiederholungen durchgefiihrt, wird der Priifbericht er-
stellt. Eine abschlieffende Priifung kann nun mit der Beurteilung
der Messergebnisse und der Unterzeichnung des Priifberichtes
erfolgen. Da ein Messergebnis wie beschrieben 5x kontrolliert
wird, ist ein hohes Maf3 an Ergebnissicherheit gewédhrleistet.

Qualitdtssichernde Mainahmen im Routinebetrieb

Die Aufgaben der Qualitdtssicherung gehen weit {iber das Priifen
von Ergebnishdgen hinaus. Bei der Durchfithrung von Analysen
werden eine Reihe von qualitdtssichernden Mainahmen veran-
lasst, die sicherstellen sollen, dass die erzielten Ergebnisse tiber
einen langeren Zeitraum prazise und richtig sind. Dazu werden in
jeder Messreihe bei jeder Methode Kontrollproben vermessen.

- Methodeniiberpriifung
Die Methodeniiberpriifung erfolgt durch:

1. Standardsubstanzen in reinem Losungsmittel

Diese Standardldsungen werden immer mitanalysiert, um die

Genauigkeit des verwendeten Messsystems zu priifen.

. Referenzmuster
Sie sind intern, oder durch Laborvergleiche gepriifte Proben,
{iber die bereits eine grofe Datenmenge verfiigbar ist. Hierbei
wird die Richtigkeit der Messergebnisse unter Beriicksichti-
gung von Probenvorbereitung, Matrixeinfliissen etc. beurteilt.

. Dotierung von Proben mit den interessierenden Analyten, um
so eine Wiederfindungsrate zu ermitteln.

4. Einsatz von zertifiziertem Referenzmaterial. Der Hersteller ga-
rantiert per Zertifikat einen Vertrauensbereich einschliesslich
Mittelwert in einer charakteristischen Matrix, an dem sich das
erzielte Messergebnis orientieren muss. Zertifizierte Referenz-
materialien werden z.B. in der Mycotoxinanalytik eingesetzt.

- Regelkarten

Als Folge der standig mitanalysierten Kontrollproben entstehen
grofie Datenmengen, die methodenspezifisch in Form von Regel-
karten (Kontrollkarten) standig aktualisiert werden. Der Vorteil
von Regelkarten liegt in der graphischen Darstellung von Ergeb-
nissen, so dass Tendenzen und Ausreier erkannt werden kon-
nen. Linealund Millimeterpapier sind dabei nicht erforderlich. Das
Labordatensystem {ibernimmt alle Standard- und Referenzmu-
sterergebnisse und stellt so, quasi auf Knopfdruck, jederzeit ak-
tuelle Regelkarten zur Verfiigung. (Abbildung 2)

Imldealfall bleiben die Kontrollergebnisse {iber einen langen Zeit-
raum hinweg innerhalb der von der Qualitdtssicherung festge-
setzten Grenzen stabil. Mégliche Ursachen fiir sich im Laufe der
Zeit verdandernde Werte kdnnen z.B. in der nachlassenden Trenn-
leistung einer Chromatographie-Sdule, in nachlassenden Enzym-
aktivitaten oder auch in der Alterung von verwendeten Reagen-
zien oder von Standardsubstanzen begriindet sein.

- Gerdteliberpriifung

Aber nicht nur Kontrollproben, sondern auch die verwendeten La-
bor- und Messgerdte, werden regelmaBig iberpriift. Fiir jedes
Messgerdt an seinem Standort steht ein Gerdteordner mit zu-
gehoriger Betriebsanleitung zur Verfiigung, in dem die erforder-
lichen Kalibrierdaten, wie z.B. Responsefaktoren, Retentionszei-
ten u.a. eingetragen werden. Zusatzlich werden auftretende
Stoérungen, Abweichungen bzw. Fehlermeldungen und deren Be-
seitigung dokumentiert und archiviert.
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Abb. 2: Regelkarte mit Gesamtsdureergebnissen (Bild: GfL)

Ebenfalls aufgezeichnet werden Temperaturverldufe von Kihl-
und Gefrierschranken, Wasserbddern, Trockenschranken und
Muffel6fen sowie die Volumina von eingesetzten mechanischen
Pipetten und Dispensern. Die zu eichenden Laborgerdte wie Waa-
gen, Uberdruckmessgerit, Eichgewichte und Thermometer werden
entsprechend den gesetzlichen Bestimmungen amtlich geeicht.

- Chemikalienverwaltung

Besondere Aufmerksamkeit im Priiflabor nimmt die Handhabung
von verwendeten Chemikalien ein. Die vom Fachhandel bezoge-
nen Lieferungen werden nach Erhalt mit dem Eingangsdatum ge-
kennzeichnet und in eine Chemikaliendatenbank eingetragen.
Selbst hergestellte Reagenzien sind exakt nach den Vorgaben ei-
nes Formblattes herzustellen und mit Bezeichnung, Sicherheits-
hinweisen, Herstellungsdatum und Mindesthaltbarkeitsdatum zu
beschriften. Die einzelnen Herstellungsschritte, z.B. Einwaagen,
Verdiinnungen sowie die Chargennummer der Ausgangschemi-
kalien sind in einem Formblatt einzutragen und mit Datum und
Unterschrift zu versehen. Alle Formblatter werden chronologisch
und alphabetisch abgelegt. Lagerungsbedingungen und Haltbar-
keit von selbst hergestellten Reagenzien sind in den schon ange-
sprochenen Formblattern festgelegt.

- KorrekturmaBnahmen

Sollte es trotz strikter Einhaltung der beschriebenen Qualitatssi-
cherungsmafinahmen zu fehlerhaften Ergebnissen kommen, wer-
den KorrekturmaBnahmen eingeleitet. Unter der Verantwortung
der technischen Leitung wird in Zusammenarbeit mit der Qua-
litatssicherung eine Ursachenanalyse durchgefiihrt. Hierbei wird
festgestellt, ob eseinen Einfluf} aufbisherige Messungen gibt und
geeignete MaBnahmen zur Mdngelbeseitigung festgelegt. Eben-
falls bestimmt werden Verantwortungen und Termine fiir die
Durchfiihrung von Korrekturmafnahmen.

Ist die Fehlerursache gefunden und beseitigt, werden alle betref-
fenden Mitarbeiter entsprechend informiert, um zukiinftig dhnli-
che Fehler vermeiden zu konnen. Alle Unterlagen beziiglich der
Fehlermeldung, Fehlerursache, Korrekturmafnahme und Kon-
trolle tber ihre Durchfiihrung und Wirksamkeit werden bei der
Qualitatssicherung archiviert.

Qualitatssichernde Aktivitaten ausserhalb des Routinebetriebes
- Ringversuche

Ein wichtiges und geeignetes Mittel zur Uberpriifung von Rich-
tigkeit und Reproduzierbarkeit der Messergebnisse eines Labors
ist die regelmadBige Teilnahme an Ringversuchen. Ringversuche
betreffenalle Bereiche der Analytik, von der Farbmessungin Bunt-
sdften, tiber die Fettbestimmung in der Leberwurst bis hin zum
Pestizidgehalt in Kopfsalat, um hier nur einige Beispiele zu nen-

nen. Der Bereich Riickstandsanalytik sei hier deshalb besonders
erwdhnt, da nicht nur ein paar Leitsubstanzen im Screening-Ver-
fahren erfasst werden, sondern ca. 250 einzelne Wirkstoffe ge-
trennt voneinander nachgewiesen und quantifiziert werden.

Dazuist ein sehr umfangreiches Qualitdtssicherungskonzept not-
wendig, das alle Schritte der Probenextraktion, Aufreinigung,
Fraktionierung sowie der Gaschromatographie und Massenspek-
trometrie umfasst.

Die Ergebnisse der Ringversuche werden von der Qualitdtssiche-
rung ausgewertet und archiviert. Ergeben sich grofe Abwei-
chungenbeidenRingversuchsergebnissen, die auBerhalb des Er-
wartungsbereiches liegen, werden sofort die schon eben ange-
sprochenen KorrekturmaSnahmen durchgefiihrt. Aus Riickstell-
mustern der Ringversuchsproben werden die entsprechenden
Analysen wiederholt, um die Ursache fiir die Abweichung zu er-
mitteln.

- Interne Audits

Die Akkreditierungist kein einmaliger Vorgang, sondern muf fort-
laufend bestétigt bzw. mit Leben erfiillt werden. Dazu werden sei-
tens der Akkreditierungsstelle in bestimmten Abstinden Uber-
wachungsaudits mit dem Ziel durchgefiihrt, das gesamte QS-Sy-
stem zu testen. Um die Aufrechterhaltung der Akkreditierung
bzw. eine Neuakkreditierung zu erreichen, sind weitere Aktivita-
ten notwendig, die iiber den Routinebetrieb in einem Labor hin-
ausgehen. In regelmaBigen Abstdnden (mindestens einmal im
Jahr) werden interne Audits durchgefiihrt. Von der Geschiftslei-
tung werden Auditpldne und verantwortliche Auditoren genannt,
die anhand einervorbereiteten Checkliste alle Elemente des Qua-
litdtssicherungssystem priifen:

- Organisation und Personal

- Technische Vorraussetzungen

- Verwaltung und Pflege der Gerdte

- Methoden (Priifanweisungen)

- Durchfiihrung von Priifungen

- Verwaltung und Archivierung von Priifergebnissen

- Probenverwaltung

- Ergebnisse von Eichungen, Kalibrierungen, Ringversuchen
- Verwaltung und Kennzeichnung von Chemikalien

Die Ergebnisse dieser internen Uberpriifung werden schriftlich
festgehalten und in einem Auditbericht zusammengefafit. Auf der
Basis des Berichtes wird das gesamte Qualitditsmanagmentsy-
stem von der Geschdftsleitung bewertet, die Ergebnisse der Be-
wertung protokolliert und der Akkreditierungsstelle iibermittelt.
Sollten Mangel bei der Wirksamkeit und Einhaltung des QS-Sy-
stems festgestellt worden sein, veranlasst die Geschaftsleitung,
und dieses Begriff ist schon einige Male gefallen, Korrekturmaf3-
nahmen.

- Kundenaudits

Verstdrkt nutzen auch Kunden selbst die Moglichkeit, ein Priifla-
bor zu auditieren, damit ihre eigenen Vorstellungen von Qua-
litdtsmanagment optimal umgesetzt werden. Diese Entwicklung
ist sehr zu begriiBen, da Kundenaudits eine gute Basis fiir eine
vertrauensvolle und transparente Zusammenarbeit bilden.

- Weiterbildung und Schulung

Weiterhin wird grofen Wert auf Schulungs- und Weiterbildungs-
maBnahmen gelegt, um sicherzustellen, dass das technische Per-
sonal die fiir die Tatigkeit erforderlichen Qualifikationen und Er-
fahrungen aufweist. Dazu gehdren regelmaBige Schulungen iber
Laborsicherheit, detaillierte und individuell abgestimmte Einar-
beitungspldne fiir neue Mitarbeiter sowie die Teilnahme an Fach-
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verwendeten Methode angegegeben, ge-
gebenenfalls mit Anmerkungen tber Ab-
weichungen oder Modifikationen. Es macht
z.B.wenigSinn, in einem Priifbericht das Er-
gebnis HMF: 10 mg/ l anzugeben, wenn das
Zustandekommen des Resultates nicht
nachvollzogen werden kann, weil die Me-
thode nicht genannt wird. Ebenfalls pro-
blematisch ist die Aussage: nicht nach-
weisbar, ohne die zusatzliche Nennung der
Bestimmungsgrenzen.  Unter  Bestim-
mungsgrenze versteht man die Menge ei-
nes Analyten, die mit einer vorgegebenen
Richtigkeit und Préazision quantitativ erfas-
st werden kann.

Sollten einzelne Analysen im eigenen La-
bor nicht durchgefiihrt werden, wahlt die
Geschaftsleitung geeignete Unterauftra-
gnehmer aus. Es versteht sich von selbst,
dass dabei nur akkreditierte Priiflabora-
torien in Frage kommen. Priifergebnisse,
die extern ermittelt werden, z.B. von mi-
krobiologischen Untersuchungen oder
Radioaktivitdtsmessungen, sind im Priif-

TAlambLHY ca: 500 ml bericht ausdriicklich als ,extern“ ge-
GL -Humbsxr e Esmpls @ 1 kennzeichnet. Die Gesamtverantwortung

fiir die Priifberichterstellung und die Be-
EVITRETE S RTINS ] L] BE+TFa+H

urteilung einer Probe bleibt in den Héan-
den des Labors, zu dem die Probe ge-
schickt wurde. Das ist sinnvoll, da der
Kunde es weiterhin nur mit einem statt mit

Abb. 4: Informationen des Priifberichtes, Seite 2

veranstaltungen, Tagungen und Fachmessen wie z.B. der Inter-
nationalen Fruchtsaft-Woche.

Die Informationen des Priifberichtes

Zuriick zu unserer Probe, die alle relevanten Stationen im Labor
einschlieBlich qualitatssichernder Manahmen durchlaufen hat.
Die Priifergebnisse sind kontrollliert, abgesichert und in die EDV
eingegeben. Nun wird der Priifbericht erstellt. Im Folgenden geht
es um die Informationen, die ein Kunde aus dem Priifbericht ent-
nehmen kann und die von der Akkreditierungsstelle gefordert
werden. (Abbildung 3, 4)

Zundchst werden die Seiten des Priifberichtes durchnummeriert
und jeweils oben links mit der Probennummer gekennzeichnet.
Das klingt banal, hilft aber, spatere Manipulationen zu vermei-
den. Bei einem vierseitigen Priifbericht werden die Seiten mit 1
Von 4, 2 von 4 usw. versehen, um das spatere Einfligen bzw. Weg-
lassen von Seiten zu verhindern.

Neben der eingangs erwdhnten Probencodierung und dem Er-
stellungsdatum des Priifberichtes werden alle probenspezifi-
schen Angaben aufgefiihrt. Dazu zdhlen die Probenbezeichnung,
der Auftraggeber mit Name und Anschrift, die vollstéandige De-
klaration, Angaben tiber Menge, Zustand, Art der Verpackung und
Zustellungsart der Probe. Weiterhin werden der Umfang der
durchgefiihrten Priifungen bezeichnet sowie Untersuchungsbe-
ginn und Untersuchungsende genannt. Ergdnzt werden diese An-
gaben durch zusatzliche, vom Kunden gewiinschte Informatio-
nen. Sie betreffen z.B. Kostenstellen, Ansprechpartner etc..

Der zweite wichtige Bereich umfaft die Auflistung der erzielten
Priifergebnisse. Diese werden unter genauer Bezeichnung der

vielen Ansprechpartnern zu tun hat.

(Bild: Gf)  per dritte und sehr individuell zu gestal-

tende Bereich eines Priifberichtes umfas-
st den Komplex Gutachten, Beurteilung oder Kommentierung der
Priifergebnisse.
Wie schon erwdhnt, gibt es die Moglichkeit, Priifergebnisse mit
vorgegebenen Spezifikationen zu vergleichen. Gleichzeitig be-
stehen umfangreiche Datenbanken, die geordnet nach Frucht-
saftarten und deren Herkunft, Hilfestellung bei der Plausibilitat-
spriifung von Messergebnissen leisten. Unverzichtbar fiir die Be-
wertung von Proben bleibt jedoch die gutachterliche Kompetenz
und das ,know how“ der zustdandigen Mitarbeiter. Vorrausset-
zung dafiir ist eine langjahrige Erfahrung, ein standiger Informa-
tionsaustausch mit Kollegen, das Engagement in nationalen und
internationalen Organisationen und ehrenamtliche Tatigkeiten in
Verbdnden, Fachgremien und Arbeitsgruppen.
Diese Tatigkeiten gewdhrleisten im Zusammenhang mit intensi-
ven Kontakten zu anderen Priiflaboratorien der Lebensmittel-
wirtschaft einen standig erweiterten Wissenshorizont sowie eine
gleichbleibend hohe Qualitat bei der Beurteilung von Priifergeb-
nissen. ,Last but not least” findet sich im unteren Bereich des
Priifberichtes die Bestatigung der Kompetenz eines Priiflabora-
toriums: Der Name des Akkreditierungsinstitutes und die dazu-
gehorige Akkreditierungsnummer.

Derfertige Orginal-Priifbericht wird unterschrieben, gestempeltund
ausschlieBlich mit der Post versandt. Eventuell geforderte Vorabin-
formationen werden auch per Telefon, Fax oder e-mail gegeben.

Archivierung

Die letzte administrative Tatigkeit bei der Bearbeitung einer Pro-
be ist die Archivierung samtlicher Dokumente. Dazu gehoren Ko-
pien des Orginalpriifberichtes, Begleitpapiere und Deklaration
der Probe sowie alle Rohdaten, die zum Zustandekommen eines
Priifberichtes beigetragen haben.
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Abbs. : Informationen des Priifberichtes, Seite 1 (Bild: GfL)

WEITERGEHENDE ANFORDERUNGEN AN EIN PRUFLABOR

»In-house“ Validierung

In Zusammenhang mit der Durchfiihrung von Analysen wurde be-
reits darauf hingewiesen, dass nur die Methoden zur Anwendung
kommen, die komplett validiert sind, d.h. sie waren Bestandteil
von Ringversuchen bzw. umfangreichen Laborvergleichsuntersu-
chungen. Es kommt jedoch immer wieder zu Situationen, z.B. bei
speziellen Kundenanforderungen, bei denen solche Methoden
nicht zur Verfiigung stehen. In diesem Fall muf ein Labor in der
Lage sein, eigene Methoden, sogenannte ,,Hausmethoden®, zu
entwickeln und vor Ort (,in-house®) zu validieren. Dazu miissen
gemdf} des Kommittees fiir Analysenmethoden und Probenahme
(CCMAS) der Codex Alimentarius Commission (3) folgende Krite-
rien erfiillt sein:

Kriterien fiir die ,,in-house“ Validierung:

1. Die Methodenvalidierung erfolgt unter Bezugnahme aufeinin-
ternational anerkanntes Protokoll (DIN/ 1SO, AOAC, IUPAC,
CEN..)

2. Die Verwendung der Methode ist eingebettet in ein Qualitats-
sicherungssystem in Verbindung mit einer Akkreditierung.

3. Der externe Bezug wird hergestellt, indem sich das Labor sy-
stematisch an Leistungsnachweisen in Form von Vergleich-
suntersuchungen betatigt.

Wer wirbt, gewinnt ...

... Aufmerksamkeit, Interesse und vor allem neue Kunden!

Wir beraten Sie gerne zu allen Details der Anzeigenwerbung.
Sie erreichen den Anzeigenservice unter fon 02634 9235-14
oder -15, fax 02634 9235-35, anzeigen@fluessiges-obst.de.

Wenn man sich mit der Fachliteratur (4,5) wie auch mit der Ak-
kreditierungsrichtlinie DIN/ 1SO 17025 zum Thema Validierung
auseinandersetzt, werden immer die gleichen Parameter ge-
nannt, die bei der praktischen Durchfiihrung abgearbeitet wer-
den miissen.

Dazu gehoren:

Linearitdt zur Festlegung des Messbereiches und zum Testen
des gewdhlten Messsystems,

Spezifitdat und - Selektivitat zur Untersuchung von Matrixein-
flissen und zur Bestimmung der Wiederfindungsrate,
Prazision und Richtigkeit, um Aussagen iiber zufdllige und sy-
stematische Fehler zu treffen, sowie die Ergebnisse {iber La-
borabgleiche abzusichern

Berechnung von Nachweisgrenze/ Erfassungsgrenze/ Bestim-
mungsgrenze

Robustheit, da oft sehr unterschiedliche Matrices untersucht
werden bzw. neue Analyten in einem schon bestehenden Priif-
verfahren mitanalysiert werden miissen

Messunsicherheit

Zu Beginn einer Validierung wird das Ziel definiert und der Um-
fang der durchzufiihrenden Bestimmungen festgelegt. Nach Ab-
schluss der Messungen wird mit Hilfe einer geeigneten Validie-
rungssoftware ein Protokoll erstellt, dass alle relevanten Daten
enthalt, fester Bestandteil der Methode wird und von den Kunden
eingesehen werden kann.

Messunsicherheit

Priiflaboratorien miissen in der Lage sein, ihre Ergebnisse in Ver-
bindung mit einer Messunsicherheit anzugeben. Die Messunsi-
cherheit (measurement uncertainty) ist ein Parameter, der eine
nachvollziehbare Streuung der Resultate charakterisiert, die auf
die Bedingungen in einem Labor zuriickzufiihren sind (6). Identi-
fizierte Unsicherheiten kommen zustande durch:
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QUALITATSKONTROLLE

Vorgehensweise in Priif- und Kalibrierlaboratorien

- Messgerdte

- Standardsubstanzen

- Mitarbeiter

- Messvorgang

- Probenahme

- Umgebungsbedingungen

Um moglichen Missverstandnissen vorzubeugen: Die Angabe ei-
ner Messunsicherheit bedeutet nicht das Eingestandnis eines
Messfehlers. Der Messfehler ist eine Differenz zwischen dem be-
kannten ,,wahren“ und dem gemessenen Wert, wahrend die Mes-
sunsicherheit ein Intervall, ausgedriickt mit plus/minus bedeu-
tet, wenn der wahre Wert nicht bekannt ist.

Fiir die Bestimmung der Messunsicherheit muss ein Labor auf Da-
ten der eigenen Qualitdtskontrolle zuriickgreifen. Da ist es hilf-
reich, wenn im Zuge der schon ausgesprochenen qualitdtssi-
chernden Mafinahmen, bereits groRe Datenmengen fiir jede Me-
thode zur Verfiigung stehen. Uber die laborinterne Reproduzier-
barkeit, das bedeutet, daf} verschiedene Mitarbeiter zu unter-
schiedlichen Zeiten eine bestimmte Analyse durchfiihren, und die
dazugehérige Standardabweichung kann fiir jeden Konzentrati-
onsbereich eine Messunsicherheit berechnet werden. Die Mes-
sunsicherheit ist nicht auf andere Labore {ibertragbar, sondern
nur Ausdruck fiir den laboreigenen zufalligen Fehler.

Man kann dariiber diskutieren, ob ein Analysenergebnis ohne zu-
gehorige Messunsicherheit vollstandig ist. In manchen Fallen,
z.B.wo es um die Einhaltung und Uberwachung von Grenzwerten
und Hochstmengen geht, ist bei der Beurteilung eines Resulta-
tes die Messunsicherheit heranzuziehen.

ZUSAMMENFASSUNG
Alle beschriebenen MaRnahmen dienen einer vertrauensvollen

Zusammenarbeit zwischen Kunde und Labor. So sind die hier be-
schriebenen qualitdtssichernden Aktivitaten wie Regelkarten und

Ringversuchsergebnisse keine geheime Verschluss-Sache, son-
dern werden auf Wunsch dem Kunden zuganglich gemacht. Ver-
traueninerzielte Analysenergebnisseistbesonderswichtigin Zei-
ten, in denen haufig tiber Schlampereien von privaten Laborato-
rien, die BSE- Krise betreffend, geredet und geschrieben wird. Der
Tenor: staatliche Untersuchungen sind einwandfrei wahrend pri-
vate Labors unzuverldssig sind, kann nicht hingenommen wer-
den. Entscheidend ist nicht der Unterschied zwischen staatlich
und privat, sondern der Unterschied zwischen Kompetenz und In-
kompetenz. Der Kunde kann mit seiner Entscheidung fiir ein ak-
kreditiertes Priiflaboratorium davon ausgehen, dass sein Anlie-
gen mit einem Hochstmaf an Leistungsfahigkeit, Ergebnissi-
cherheit und Transparenz in den ,richtigen Handen“ liegt.
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