Lebensmittelanalytik ® Kalorimetrie

Jedes Joule zahlt

Was bringen Kontrollkarten fiir die Kalorimetrie?

Woher weil? der Anwender, ob sein Analysesystem iiber einen bestimmten Zeit-
raum die richtigen Ergebnisse liefert? Am Beispiel der Kalorimetrie wird der
Einsatz von Kontrollkarten und anderer Mittel zur Uberpriifung der Messwerte
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beschrieben.
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1 Energieinhalte von verschiedenen Proben

tes ist nicht nur im Brennstoffhan-

del von groRer Bedeutung, sondern
auch im persénlichen Leben bei Didten.
Es gilt: Jedes Joule zéhlt (s.Abb.1).
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Die modernen IKA-Kalorimeter erlauben
eine exakte Bestimmung des Heizwertes
mit den ndtigen Prazisionen und nach
den verschiedenen internationalen Nor-
men (DIN 51900, ASTM 5865, ISO 1928,
GB 213, GOST etc.). Das adiabatisch und
isoperibol arbeitende Kalorimeter IKA C
5000 (s.Abb.2) hat den hochsten Auto-
matisierungsgrad und bietet neben den
beiden weltweit geltenden Standardmess-
verfahren zusatzlich einen schnellen (dy-
namischen) Modus. AuRerdem kann die-

ses Kalorimeter nach Versuchsende das
AufschlussgefdlR automatisch beliiften.
Damit ist z.B. auch das nach DIN 51900
geforderte Spiilen des AufschlussgefidBes
automatisiert méglich. Neben der kom-
pletten Automatisierung des Wasserhand-
lings arbeitet das Gerdt unabhéngig von
weiteren externen Verbindungen; mit
Ausnahme der Stromversorgung und der
Sauerstoffverbindung. IKA stellt insge-
samt vier verschiedene Kalorimetermodel-
le mit unterschiedlichen Automatisie-
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rungsgraden zur Wahl. Somit kann fiir
jede geforderte Vorschrift oder Norm, Ap-
plikation und Probenanzahl das passende
Gerat ausgewahlt werden.

Kontrollkarten in der
kalorimetrischen Analyse

Die Leistungsfahigkeit des IKA C 5000
wird anhand der Kontrollkarte fiir den
Benzoic-Acid-Check Sample-Chart
(s.Abb. 3) dargestelit. IKA-Kalorimeter
haben sich bei der Bestimmung des ab-
rechnungsrelevanten Parameters Heizwert
bewdhrt, da sie die strengen Anforderun-
gen der unterschiedlichen nationalen und
internationalen Normen erfiillen. Dies ist
besonders wichtig fiir nach ISO 17025 ak-
kreditierte Brennstofflaboratorien. Diese
Laboratorien stellen ihre Kompetenz
durch Teilnahme an Ringversuchen unter
Beweis. Mit Inkrafttreten der Norm ISO
17025 miissen Laboratorien iiber Verfah-
ren zur Abschatzung der Messunsicherheit
verfiigen.

Interne Qualitdtskontrolle
durch Kontrollkarten

Der Einsatz so genannter Kontrollkarten
zur Uberpriifung von Prézision und Rich-
tigkeit verdeutlicht visuell, ob ein Priif-
verfahren unter Kontrolle ist. Abbildung4
zeigt die Muster einer Mittelwertskont-
rollkarte fiir sechs Situationen. Die Warn-
grenzen (LWL and UWL) sind bei einem
Mittelwert +2s (s = Standardabweichung)
definiert.

AuRer Kontrolle ist ein Priifverfahren
wenn die Konfrollgrenzen (LCL and UCL)
Mittelwert £3s {iberschritten werden (Si-
tuation fiinf). Situation eins ist der Ide-
alfall: Alle Messwerte liegen nahe beim
Mittelwert. Situation zwei ist unter Kon-
trolle, die Messwerte liegen normalver-
teilt unterhalb der Warngrenze aber mit
einer geringeren Prazision. Die Situatio-
nen drei bis sechs sind auBer Kontrolle.
Bei Situation drei sind zehn aufeinander-
folgende Werte auf einer Seite der Zent-
rallinie. Bei Situation vier haben sieben
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ONLINE: Unter InfoClick 2997457 auf labor-
praxis.de finden Sie eine Tabelle mit den ver-
schiedenen Sekundarbrennstoffen.

SERVICES: Sie kénnen ihre Applikationsan-
fragen direkt an die IKA-Spezialisten senden
(E-Mail: applicationsupport@ika.de).
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2 Das adiabatische Kalorimeter C 5000

aufeinanderfolgende Werte eine aufstei-
gende Tendenz. Die Situation sechs zeigt
zwei von drei aufeinanderfolgende Werte
auRerhalb der Warngrenze.

Externe Qualitdtskontrolle
durch DCC-Ringversuche

Ringversuche sind das wichtigste Element
der externen Qualitdtskontrolle fiir ein
Labor. Akkreditierte Brennstofflaboratori-
en miissen regelmaRig und erfolgreich an
Ringversuchen teilnehmen um ihre Kom-
petenz z.B. bei der Bestimmung des Heiz-
wertes zu beweisen. Das Unternehmen
DCC Delta Coal Control ist ein internatio-
naler Anbieter fiir Ringversuche von fes-
ten Brennstoffen. Auch das IKA-Labor hat
erfolgreich an den DCC-Ringversuchen
feste Brennstoffe teilgenommen.

Die Auswahl der Priifobjekte zeigt die
steigende Bedeutung der Sekunddrbrenn-
stoffe und der alternativen Brennstoffe.
Diese Brennstoffe werden auch im Ge-
misch mit Stein- und Braunkohle in Kraft-
werken verbrannt.

Biobrennstoffe sind Brennstoff-Alter-
nativen zur Ergdnzung der fossilen Brenn-
stoffe, die schon jetzt nahtlos genutzt
werden kdnnen. Der biogene Kohlenstoff
ist bei der Verbrennung klimaneutral.
Uber den C0,-Zertifikathandel ergibt sich
durch die Substitution von fossilem Koh-
lendioxid durch biogenen Kohlendioxid
ein finanzieller Vorteil. Da Biomasse (bio-
gener Kohlenstoff) zu den nachwachsen-
den Rohstoffen gehort, konnen Brenn-
stoffe wie z.B. Cfossred ein Kohlenbrenn-
stoff mit reduziertem fossilem Kohlen-
stoff zur Ressourcenschonung beitragen
und durch Diversifizierung die Versor-
gungssicherheit erhdhen.

Diese ,neuen” Brennstoffe stellen aber
groRe Anforderungen an die Kompetenz
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der analytischen Laboratorien und das
eingesetzte Equipment. Préazision und
Richtigkeit von Messergebnissen sind bei
der Bestimmung von Parametern ent-
scheidend. Fiir die Sicherung der Qualitit
von Analysenergebnissen ist es notwen-
dig, die Genauigkeit der Methoden abzu-
schdtzen und in der Routine zu iiberwa-
chen. Die Genauigkeit als Summe von
zufdlligen Fehlern (Prazision) und syste-
matischen Fehlern (Richtigkeit) kann mit
unterschiedlichen Mitteln abgeschatzt
werden: Durch Einsatz von validierten Me-
thoden, prézisen Messgeraten, zertifizier-
tem Referenzmaterial und die Teilnahme
an Ringversuchen als externe Kontroll-
malinahmen sowie die Verwendung von
Kontrollkarten, Q-Samples und Check-
Samples als interne KontrollmaRnahmen
ist das Labor in der Lage, die Fehler zu
minimieren und so dem ,True Value” sehr
nahe zu kommen.

Prézision und Richtigkeit von
Messergebnissen

Der Gross Calorific Value der hier verwen-
deten DCC-Ringversuchsprobe Steinkohle
wurde imisoperibolen Modus bestimmt.
Mit der Kalorimeter-Software C5040 Cal-
win von IKA asst sich beispielsweise der
Net Calorific Value nach DIN 51900 be-
rechnen. Das gleiche gilt fiir viele weite-
re gangige Kalorimeter-Standards.

Die Software erlaubt unter anderem
auch den unmittelbaren und direkten
Ubertrag der Ergebnisse nach Microsoft
Excel und ermoglicht somit auch eigene
Korrekturberechnungen schnell und ein-
fach durchzyfiihren. Das Ergebnisproto-
koll stellt alle gemessenen, eingegebenen
und berechneten Parameter itbersichtlich
dar. Dabei werden auch die unterschied-
lichen berechenbaren Zusténde der Kohle
beriicksichtigt. Der Gross Calorific Value
(H,,) wird unter konstanten Volumenbe-
dingungen im Kalorimeter gemessen. Mit-
hilfe der Calwin-Software kann der im
Brennstoffhandel wichtige Net Calorific
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3 Kontrollkarte fiir den Benzoic-Acid-Check mit dem IKA C 5000.
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4 Shewhart-Kontrollkarte zur Uberpriifung von Prizision und Richtigkeit.

Value (H,) sowie unter konstantem Druck
- was der Realitdt ndher kommt - als H,,
berechnet werden, aber auch als Net Ca-
lorific Value bei konstantem Volumen
(H,,) dargestellt werden. Im internationa-
len Brennstoffhandel werden beide Werte
zur Charakterisierung benutzt.

LP-TIPP = zur Analysequalitdt

Fur die Qualitdtssicherung von Analyseergebnissen ist es unerldsslich, die Genauig-
keit der eingesetzten Methode abzuschitzen und diese auch zu (iberwachen. Hier-
zu gibt es sowohl externe (Einsatz validierter Methoden, zertifizierter Referenzma-
terialien oder die Teilnahme an Ringversuchen) wie auch interne Mafinahmen
(Verwendung von Kontrollkarten, Q-Samples oder Check-Samples). Mit einer Kom-
bination mehrerer solcher Techniken ist der Anwender in der Lage, sein Analyseer-
gebnis moglichst nahe am wirklichen Messwert (True Value) zu halten,
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Vaildierte Methoden sorgen fiir

zuverldssige Ergebnisse

Gesetzliche Grundlagen und steigende
Anforderungen an die Qualitdt erfordern
in der Analytik den Nachweis eines iiber-
zeugenden Qualitdtsmanagementsystems.
Das Ziel einer jeden Good Laboratory
Practice ist zufdllige Fehler und systema-
tische Fehler zu minimieren und Trueness
(Richtigkeit) und Precision (Prazision) zu
maximieren. Die Summe aus Trueness und
Precision ergibt die Accuracy (Genauig-
keit). Grundlage zur Erzielung korrekter
Messwerte ist die Verwendung geeigneter
und validierter Analysenmethoden, zuver-
lassiger und gut kalibrierter Gerdte mit
hoher Genauigkeit sowie regelmiRige
Teilnahme an Ringversuchen und Labor-
vergleichen. o
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