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[bookmark: _Toc118985052]Inleiding
In dit document wordt een procesbeschrijving van het huidige proces beschreven voor:
· De bepaling van de Onopgeloste stoffen en de Gloeirest daarvan in oppervlaktewater en (industrieel) afvalwater;
· De droge stof en gloeirest daarvan in zuiveringsslib en bodemsediment;
· De bepaling van de korrelgroottefractie < 2µm;

Daarna volgt een procesbeschrijving voor de gewenste toekomstige situatie: 
· Procesdeel: weegrobot, gecombineerd met droogstoven en gloeiovens

Wat willen we bereiken
· Kwaliteitsverbetering, van gelijkwaardig aan naar conform, daardoor gaan we meer wegingen doen
· Doorlooptijdverkorting, waardoor de levertijd van de klant afneemt
· Reduceren fysieke en repeterende handelingen van analisten

[bookmark: _Toc118985053]Definities en termen
Tabel 1: Definities en termen
	Actief Slib (AS)
	Massa van slib en bacteriën, die wordt gebruikt bij een aërobe biologische methode van afvalwaterzuivering. 

	Bodemsediment (BS)
	Bodem of oever van een Oppervlaktelichaam.

	CMO
	Centrale monsterontvangst: hier komen alle monsters binnen en worden ingeboekt in het LIMS. Zij zorgen ervoor dat de monsters bij de verschillende lab afdelingen worden afgeleverd of in de koeling/vriezer worden gezet.

	Droge stof (DS)
	Percentage droge stof. 

	Gloeirest (GR)
	Percentage gloeirest die onder gespecificeerde omstandigheden overblijft na het gloeien van de Onopgeloste stoffen of de Droge stof.

	Kroes of Monsterhouder (MH)
	“Vat” of container waarin een monster gewogen, gedroogd (105 ± 2°C) en gegloeid (550 ± 25°C) kan worden.

	Lutum
	Korrelgrootte fractie < 2 µm.

	ODBC-koppeling
	Open database koppeling.

	Onopgeloste stoffen (gesuspendeerde stoffen) (OB)
	Vaste stoffen die onder gespecificeerde omstandigheden door filtratie of centrifugering van het monster zijn verkregen en daarna gedroogd

	Oppervlaktelichaam
	Onder een oppervlaktewaterlichaam wordt verstaan: 
— het oppervlaktewater; 
— oevers en oevergebieden zoals uiterwaarden; 
— strand; 
— overige voor oppervlaktewater bestemde ruimtes, zoals begroeide buitendijkse gronden, wadden en zandplaten
De begrenzing van het oppervlaktewaterlichaam is daarbij het uitgangspunt met uitzondering van expliciet aangewezen drogere oevergebieden.

	Overnacht
	Na 16 uur mag je ervan uitgaan dat het droog. 

	Constant gewicht
	Dit betekent: massa die wordt bereikt als, gedurende het drogen of gloeien, het verschil tussen twee opeenvolgende wegingen van het monster, eerst verhit, daarna gekoeld tot kamertemperatuur en met een interval van 1 uur, niet meer dan 0,5 % afwijkt van de voorgaande meting of niet meer is dan 2 mg, afhankelijk welke groter is.

	Stofvrij
	Het zodanig beschermen van het monster, zodat er geen toename in gewicht is door externe factoren.

	Waterbodem (WB)
	De waterbodem omvat de bodem en oevers van oppervlaktewaterlichamen

	Zuiveringsslib (ZB)

	Het slib dat ontstaat als restproduct na de zuivering van afvalwater.


[bookmark: _Toc118985054]Procesbeschrijvingen huidige proces
In dit hoofdstuk is per paragraaf uitgeschreven hoe de handelingen op dit moment worden uitgevoerd.
[bookmark: _Toc118985055]Globaal overzicht proces

Monstername: 
Identipack Barcode (deze ligt vast in het LIMS) emballage gescand in het veld. 
De monsters komen ’s avonds op het lab binnen bij CMO. 
 
Centrale Monster ontvangst (CMO) 
CMO scant emballage en plakt stickers met monsterinfo inclusief nieuwe barcode (CMO sticker). 
Monster etiket wordt gescand en bak en positie worden gekoppeld, de monsters (emballage) worden in gekoppelde bakken geplaatst op positienummer en vervolgens worden deze klaar gezet in de koeling.  
 
Transport 
’s Ochtends worden de karren met monsters uit de koeling gehaald voor analyse, de monsters voor centrifuge en filtratie staan door elkaar op 1 kar
 
In LIMS wordt door de analist per matrix of analyse een werklijst aangemaakt. Door een handeling in het LIMS worden op de achtergrond verschillende export-files klaargezet waarmee een import-bestand kan worden gegenereerd.  De monsters worden door de analist ingezet voor de verschillende bepalingen. De resultaten worden door de analist terug gemeld in het LIMS. De uiteindelijke rapportage van de resultaten aan de klant vindt plaats via het LIMS systeem.

AQUON heeft 3 stromen, te weten:

Te filtreren monsters: 
1. Monsters waarop alleen de Onopgeloste bestanddelen worden gevraagd;
2. Monsters waarop de Onopgeloste stoffen en de Gloeirest wordt gevraagd.
Te centrifugeren monsters:
3. Monsters waarop de Onopgeloste stoffen en de Gloeirest wordt gevraagd.
Monsters die gedroogd en gegloeid moeten worden
4. Bodemsediment monsters en zuiveringsslib monsters, waarop de Indamprest en de Gloeirest wordt gevraagd. 
5. Monsters voor de lutum bepaling

In het huidige proces wordt hier een splitsing in gemaakt aan de hand van de werklijst. Door LIMS wordt al onderscheid gemaakt tussen filtreren en centrifugeren.

[bookmark: _Toc118985056]Bepaling van onopgeloste bestanddelen (OB) en gloeirest (GR)
1.1.1 [bookmark: _Toc64975439][bookmark: _Toc118985057]Algemene info
De bepaling van Onopgeloste bestanddelen en Gloeirest daarvan wordt uitgevoerd conform NEN-EN 872 (glasvezelfilter) en NEN 6499 (koepelnorm).

AQUON bepaalt de Onopgeloste stoffen en Gloeirest daarvan in oppervlaktewater en (industrieel) afvalwater. 
Op jaarbasis worden ca. 32.000 monsters geanalyseerd door AQUON.  Onderscheid tussen deze testen wordt gemaakt door testinformatie uit het LIMS. Piek per dag is 280 stuks

[bookmark: _Toc64975440]

1.1.2 [bookmark: _Toc118985058]Beschrijving van de methode filtreren Onopgeloste bestandsdelen (OB)

Voorbereiding:
AQUON voert de analyse uit met behulp van porseleinen kroezen welke worden gewogen. In het huidige weegproces worden porseleinen kroezen in rekken geplaatst van 10 of 15 posities.

Door de analist worden in de schone lege kroezen 2 filters gedaan, waarna het rek 30 min gedroogd wordt bij 105 ± 2 °C.  Het rek wordt door de analist uit de stoof gehaald en stofvrij weg gezet in de weegrobot. Na 60 minuten afkoelen weegt de robot de kroezen. Dit wordt gezien als “leeg” gewicht. De rekken met kroezen en filters zijn nu klaar voor gebruik. De filters die voor deze analyse gebruikt worden zijn samengevat in tabel 2.

Tabel 2: Filter type
	
	Doorsnede
	Porie
	Werkproces

	Glasvezelfilter
	55 mm
	1.2 µm
	Standaard



Opvragen werklijsten:
In LIMS wordt door de analist per matrix een werklijst aangemaakt. Door een handeling in het LIMS worden op de achtergrond verschillende export-files klaargezet. Deze files worden ingelezen in een Excel macro waarmee een import-bestand voor de weegrobot wordt gegenereerd. In het import-bestand wordt aangegeven welke monsters alleen voor Onopgeloste stoffen moeten en waarin aanvullend de Gloeirest wordt gevraagd.

Nadat de importfile ingelezen is in de weegrobot, worden de monsters aan een geïdentificeerde kroes gekoppeld. De rekken worden uit de robot gehaald en de monsters worden door de analist op het lab gefiltreerd.

Filtreren van monsters
Op basis van de werklijst worden de monsters uitgezocht op de kar, die moeten worden gefiltreerd.
· Het monster wordt handmatig gehomogeniseerd 
· Daarna wordt door de analist geschat hoeveel monster er gefiltreerd moet worden dit is belangrijk voor de kwaliteit van de analyse.
· Bij het schatten kan gekeken worden naar:
· Type monstermateriaal (bv. afvalwater, oppervlaktewater).
· Helderheid, kleur, hoeveelheid deeltjes en troebelheid.
· Ervaring uit het verleden; een helder monsters is niet altijd geschikt om maximaal voor te leggen.
· De historie van een monster zie tabel 3 voor de inzet volumes.

		Tabel 3: Inzet volumes.
	Gehalte Onopgeloste stoffen
	Inzet volume (ml)

	Alles < 25
	1000

	25 – 50
	~ 500

	50 - 100
	~ 250

	100 - 400
	~ 100

	400 - 500
	~ 50

	>500
	~ 10 – 25



Het monster wordt door een analist verdeeld over 2 filters met een Ø van 55 mm, de analist voert handmatig de volgende handelingen uit:
· Plaatst de (twee) filter(s) afzonderlijk van elkaar op de afzuigbank.
· Maakt de filters nat met demi water
· Plaatst de trechters met klemmen over de filters.
· Homogeniseer de monster pot
· Giet de ingeschatte hoeveelheid monster over in een maatcilinder
· Noteert het volume op de inzet lijst
· Verdeelt het gehomogeniseerde en ingeschatte hoeveelheid monster over deze twee filters en de afzuigbank zuigt af.
· Spoel de maatcilinder na en verdeel over de twee filters
· Spoelt de trechters na met 100 ml demi water.
· Maak de klemmen los en haal de trechters los (belangrijk hierbij is dat het restant monster dat zich nog in de trechter bevindt ook op het glasvezelfilter moet worden meegenomen)
· Plaats de filters met residu terug in het juiste kroesje. 
· Leeg dan tijdig het vacuümvat.
· De resterende monsters worden gekoeld opgeslagen 3 ± 2 °C in het donker. 
· Lege flessen worden afgevoerd naar de glasbak
· De rekken worden vervolgens in 1 keer teruggeplaatst in het weegproces

Drogen en gloeien van de monsters
Na het filtreren van de monsters worden de kroezen met filters ‘s nachts (14-16 uur) gedroogd bij 105 ± 2 °C. Het rek wordt door de analist uit de stoof gehaald en stofvrij weg gezet in de weegrobot. Na 60 minuten afkoelen weegt de robot de kroezen. Dit wordt gezien als “droog” gewicht.
De monsters waar aanvullend een Gloeirest opgevraagd wordt, worden 1 uur gegloeid bij 550 ± 25 °C. Na het gloeien moeten de kroezen afkoelen (15 minuten buiten de weegrobot) en worden daarna stofvrij weg gezet in de weegrobot. Na 60 minuten afkoelen weegt de robot de kroezen. Dit wordt gezien als “gloei” gewicht.

Schoonmaken en opruimen
Na het controleren van de resultaten worden de kroezen schoon gemaakt, en kunnen deze opnieuw worden gebruikt. 

Berekening van de resultaten
Nadat alle wegingen uitgevoerd zijn kan de weegrobot de resultaten berekenen volgens de onderstaande formules:

[bookmark: _Ref64974908]Vergelijking 1: Onopgeloste stoffen(water)

	Dw =
	(M1 - M0 - Mbd) x
	1000
	x 1000

	
	
	Va
	


 
Waarin:
	Dw
	=
	Het gehalte aan Onopgeloste stoffen in mg/l

	M0
	=
	De massa van het filter + kroesje in gram.

	M1
	=
	De massa van het filter + kroesje en de Onopgeloste stoffen (na drogen), in gram.

	Mbd
	=
	De massa van de blanco bepaling na drogen.

	Va
	=
	Het in behandeling genomen volume van het analysemonster in ml.



[bookmark: _Ref64974916]Vergelijking 2: Gloeirest (water)

	WR =
	M2 - M0 - Mbg
	x 100

	
	M1 - M0 - Mbd
	


Waarin:
	WR
	=
	De Gloeirest in gewichtsprocenten van de Onopgeloste stoffen.

	M0
	=
	De massa van het lege porseleinen kroesje, in gram.

	M1
	=
	De massa van het filter + kroesje en de Onopgeloste stoffen (na drogen), in gram.

	M2
	=
	De massa van het filter + kroesje en de Gloeirest (na gloeien), in gram.

	Mbd
	=
	De massa van de blanco bepaling na drogen.

	Mbg
	=
	De massa van de blanco bepaling na Gloeirest.



Van de berekende resultaten wordt een TXT-file aangemaakt welke ingelezen wordt in de Excel macro. De macro berekent het % terugvinding van het controlemonster, waarna de analist aangeeft welke resultaten terug gemeld kunnen worden naar LIMS.

Berekening van controle monster

· Droogrest OB
De terugvinding van de controle oplossing (CO) wordt berekend volgens:

Waarin:
	Tvos
	=
	de terugvinding van de onopgeloste stoffen in het controle standaard in procenten.

	Ros
	=
	het resultaat van het controle standaard in mg/l

	Ios
	=
	de inweeg van cellulose en celite opgeteld in mg



· Gloeirest OB

Waarin:
	Tvgr
	=
	de terugvinding van de gloeirest in het controle standaard in procenten.

	Rgr
	=
	het resultaat van de gloeirest van het controle standaard in procenten.

	Ios
	=
	de inweeg van cellulose en celite opgeteld in mg

	Icelite
	=
	de inweeg van het celite in mg

	
	
	


[bookmark: _Toc118985059]Bepaling van Droge stof en Gloeirest van Actief Slib (AS)
1.1.3 [bookmark: _Toc118985060]Algemene info
De bepaling van droogrest en gloeirest Actief Slib wordt uitgevoerd conform een eigen methode

Op jaarbasis worden ca. 4.000 monsters geanalyseerd door AQUON.  Onderscheid tussen deze testen wordt gemaakt door testinformatie uit het LIMS. Piek per dag is 40 stuks
1.1.4 [bookmark: _Toc118985061]Beschrijving van de methode centrifugeren Actief Slib (AS)
Voorbereiding:
AQUON voert de analyse uit met behulp van porseleinen kroezen welke worden gewogen. In het huidige weegproces worden porseleinen kroezen in rekken geplaatst van 10 of 15 posities.

Door de analist wordt het rek 30 min gedroogd bij 105 ± 2 °C.  Het rek wordt door de analist uit de stoof gehaald en stofvrij weg gezet in de weegrobot. Na 60 minuten afkoelen weegt de robot de kroezen. Dit wordt gezien als “leeg” gewicht. De rekken met kroezen zijn nu klaar voor gebruik.

Centrifugeren van monsters
· Handmatig homogeniseren van het monster en daarna 40 ml monster handmatig overbrengen naar een centrifuge buis.
· Het monster 10 minuten centrifugeren, daarna bovenstaande vloeistof handmatig afschenken.
· De buis handmatig aanvullen tot 40 ml met gedemineraliseerd (demi) water en goed mengen. Het monster opnieuw centrifugeren en afschenken. Deze stap 2 maal uitvoeren.
· Het residu handmatig overspoelen in een geïdentificeerde rek met kroezen
· De resterende monsters worden gekoeld opgeslagen 3 ± 2 °C in het donker. 
· Lege flessen worden afgevoerd naar de glasbak
· De rekken worden vervolgens in 1 keer teruggeplaatst in het weegproces

Drogen en gloeien van de monsters
Na het centrifugeren van de monsters worden de kroezen met residu ‘s nachts gedroogd bij
105 ± 2 °C. Het rek wordt door de analist uit de stoof gehaald en stofvrij weg gezet in de weegrobot. Na 60 minuten afkoelen weegt de robot de kroezen. Dit wordt gezien als “droog” gewicht.
De monsters worden na het droog wegen 1 uur gegloeid bij 550 ± 25 °C. Na het gloeien moeten de kroezen afkoelen (15 minuten buiten de weegrobot) en worden daarna stofvrij weg gezet in de weegrobot. Na 60 minuten afkoelen weegt de robot de kroezen. Dit wordt gezien als “gloei” gewicht.

Schoonmaken en opruimen
Na het controleren van de resultaten de kroezen schoonmaken, deze kunnen opnieuw worden gebruikt. 



Berekening van de resultaten
Nadat alle wegingen uitgevoerd zijn kan de weegrobot de resultaten berekenen volgens de onderstaande formules:

[bookmark: _Ref118981543]Vergelijking 3: Droogrest AS (actief slib)

	D =
	(M1 - M0) x
	1000
	x 1000

	
	
	Va
	


 
Waarin:
	D
	=
	Het gehalte aan Onopgeloste stoffen in mg/l

	M0
	=
	De massa van het lege kroesje in gram.

	M1
	=
	De massa van het kroesje en de droogrest, in gram.

	Va
	=
	Het in behandeling genomen volume van het analysemonster in ml.



[bookmark: _Ref118981552]Vergelijking 4: Gloeirest AS (actief slib)

	G =
	M2 - M0
	x 100

	
	M1 - M0
	


Waarin:
	G
	=
	De Gloeirest in gewichtsprocenten van de droogrest.

	M0
	=
	De massa van het lege porseleinen kroesje, in gram.

	M1
	=
	De massa van het filter + kroesje en de Droogrest, in gram.

	M2
	=
	De massa van het filter + kroesje en de Gloeirest, in gram.



Van de berekende resultaten wordt een TXT-file aangemaakt welke ingelezen wordt in de Excel macro. De macro berekent het % terugvinding van het controlemonster, waarna de analist aangeeft welke resultaten terug gemeld kunnen worden naar LIMS.

Berekening van controle monster

· Centrifuge AS Droogrest

Het duplo verschil van het controlemonster dient ≤ 5% absoluut te zijn en wordt genoteerd op de controlekaart. Het duplo verschil wordt volgens de onderstaande formule berekend:


Waarin:
	Dv
	=
	Duplo verschil controlemonster, (%)

	R1
	=
	1e Resultaat van het controlemonster, (mg/l)

	R2
	=
	2e Resultaat van het controlemonster, (mg/l)

	XR1+R2
	=
	Gemiddelde van de resultaten van het controlemonster



· Centrifuge AS Gloeirest
Het duplo verschil van het controlemonster dient ≤ 5% absoluut te zijn en wordt genoteerd op de controlekaart. Het duplo verschil wordt volgens de onderstaande formule berekend:


Waarin:
	Dv
	=
	Duplo verschil controlemonster, (%)

	R1
	=
	1e Resultaat van het controlemonster, (mg/l)

	R2
	=
	2e Resultaat van het controlemonster, (mg/l)

	XR1+R2
	=
	Gemiddelde van de resultaten van het controlemonster



De resultaten van het controlemonster worden getoetst aan de instelbare bandbreedte. De bandbreedte voor de droogrest verschil van die van de gloeirest.

[bookmark: _Toc118985062]Bepaling van de Droge stof en Gloeirest daarvan in Zuiveringsslib (ZB) en bodemsediment (BS)
1.1.5 [bookmark: _Toc64975442][bookmark: _Toc118985063]Algemene info
De bepaling van Droge stof en de Gloeirest daarvan in Zuiveringsslib en bodemsediment wordt uitgevoerd volgens verschillende normen. De normen zijn in Tabel 4 weergegeven.

[bookmark: _Ref64975631]Tabel 4: Normen Droge stof en Gloeirest
	
	Zuiveringsslib
	Bodemsediment

	Droge stof
	NEN 6499
NEN-EN 12880
	NEN 6499
NEN-EN 15934

	Gloeirest
	NEN-EN 12879
	NEN-EN 12879


Opmerking: de droogtijd voor beide matrices is gelijk, dit gebeurt ‘s nachts. De gloeitijd is voor beide matrices is verschillend. ZB wordt 2 uur gegloeid en BS 3 uur (het gloeien gebeurt overdag).

AQUON analyseert in Zuiveringsslib en bodemsediment het Drogestof-gehalte en de Gloeirest daarvan. Op jaarbasis worden ca. 5.500 bodemsediment monsters en ca. 10.000 monsters Zuiveringsslib geanalyseerd door AQUON. De monsters worden al dan niet na een voorbehandeling gemengd, waarna een steekmonster wordt overgebracht in een porseleinen kroes. Piek per dag 30 bodemsediment monsters en 50 monsters Zuiveringsslib

1.1.6 [bookmark: _Toc64975443][bookmark: _Toc118985064]Beschrijving van de methode 
Voorbereiding:
AQUON voert de analyse uit m.b.v. porseleinen kroezen welke worden gewogen. Om het proces te kunnen automatiseren worden deze porseleinen kroezen in rekken geplaatst van 10 of 15 posities.

Door de analist worden schone lege kroezen 20 minuten gegloeid bij 550 ± 25 °C. Daarna worden de kroezen afgekoeld (15 minuten buiten de weegrobot) en in de weegrobot gezet. De weegrobot controleert de cel waarin het rek staat op temperatuur (<25 °C) en luchtvochtigheid (<60%) alvorens het rek leeg wordt gewogen. Dit wordt gezien als “leeg” gewicht. De kroezen zijn nu klaar voor gebruik. 

Opvragen werklijsten:
In LIMS wordt door de analisten per matrix een werklijst aangemaakt. Door een handeling in het LIMS worden op de achtergrond verschillende export-files klaargezet. Deze files worden ingelezen in een Excel macro waarmee een import-bestand voor de weegrobot wordt gegenereerd. In het import-bestand wordt aangegeven welke monsters geanalyseerd moeten worden.

Nadat de importfile ingelezen is in de weegrobot, worden de monsters aan een geïdentificeerde kroes gekoppeld. De rekken worden uit de robot gehaald en de monsters worden door de analist op het lab ingezet.

Inzetten van de monsters
De monsters worden gehomogeniseerd. Een deelmonster wordt overgebracht in de kroes welke gereserveerd is voor het desbetreffende monster. Nadat het rek is ingezet met monsters, wordt het natte monstermateriaal, direct teruggezet in de weegrobot. De weegrobot weegt dit rek met voorrang. Dit wordt gezien als “nat” gewicht.

Drogen en gloeien van de monsters
De monsters worden handmatig per rek in de stoof geplaatst voor min 16 uur bij 105 ± 2°C.
Na het drogen worden de kroezen uit de stoof gehaald en handmatig overgeplaatst naar de weegrobot. Na afkoeling worden de kroezen door de weeg robot gewogen (op basis van temperatuur (<25 °C) en luchtvochtigheid (<60%). Dit wordt gezien als “droog” gewicht.
De monsters worden daarna handmatig in de gloeioven geplaatst en gegloeid bij 550 ± 25 °C. De gloeitijd voor Zuiveringsslib (ZB) bedraagt 2 uur en voor bodemsediment (BS) 3 uur. Na het gloeien worden de kroezen handmatig uit de oven gehaald om af te koelen (15 minuten buiten de weegrobot) en handmatig in de weegrobot gezet. De weegrobot controleert de cel waarin het rek staat op temperatuur (<25 °C) en luchtvochtigheid (<60%) alvorens het rek wordt gewogen. Dit wordt gezien als “gloei” gewicht.

Schoonmaken
Na het controleren van de resultaten worden de kroezen schoongemaakt en kunnen opnieuw worden gebruikt.

Berekening van de resultaten
Nadat alle wegingen uitgevoerd zijn kunnen de resultaten worden berekend in de weegrobot volgens de onderstaande formules:

[bookmark: _Ref64974858]Vergelijking 5: Droge stof (BS/ZB):

	DS =
	(DROOG - LEEG)
	x E

	
	(NAT - LEEG)
	


 
Waarin geldt:
	DS
	=     Het berekende gehalte aan Droge stof in %(m/m)

	DROOG
	=     Massa in mg van de kroes na drogen

	LEEG
	=     Massa in mg van de kroes leeg

	NAT
	=     Massa in mg van de kroes + nat monster

	E
	=     Factor 100




[bookmark: _Ref64974866]Vergelijking 6: Gloeirest(BS/ZB)

	GR =
	(GLOEI - LEEG)
	x E

	
	(DROOG - LEEG)
	



 
Waarin geldt:
	GR
	=    Het berekende gehalte aan Gloeirest in %(m/m) ds

	DROOG
	=    Massa in mg van de kroes na drogen

	GLOEI
	=    Massa in mg van de kroes na gloeien

	LEEG
	=    Massa in mg van de kroes leeg

	E
	=    Factor 100




Van de berekende resultaten wordt een txt-file aangemaakt welke ingelezen wordt in de Excel macro. Na de controle van het controlemonster geeft de analist aan welke resultaten terug gemeld kunnen worden naar LIMS.

Berekening van het controle monster

· Droogrest ZB
In onderstaande tabel staan de toegestane duploafwijkingen voor DS ZB en GR ZB, deze zijn afhankelijk van het % DS in het monster die ingezet wordt als duplo.
	Meetgebied
	Toegestane duploafwijking

	DS < 1,5%
	Absoluut 0,3

	DS > 1,5%
	Max 3%

	GR < 60%
	Absoluut 0,9

	GR > 60%
	Max 3%




Het duplo verschil wordt volgens de onderstaande formule berekend:


	Dv
	=
	Duplo verschil controlemonster, (%)

	R1
	=
	1e Resultaat van het controlemonster, (% DS)

	R2
	=
	2e Resultaat van het controlemonster, (% DS)

	XR1+R2
	=
	Gemiddelde van de resultaten van het controlemonster





· Gloeirest ZB
Het duplo verschil wordt volgens de onderstaande formule berekend:


	Dv
	=
	Duplo verschil controlemonster, (%)

	R1
	=
	1e Resultaat van het controlemonster, (% GR)

	R2
	=
	2e Resultaat van het controlemonster, (% GR)

	XR1+R2
	=
	Gemiddelde van de resultaten van het controlemonster





· Droogrest BS



· Gloeiverlies BS
(%)

De resultaten van het controlemonster BS worden getoetst aan de instelbare bandbreedte. De bandbreedte voor de droogrest verschil van die van het gloeiverlies.

[bookmark: _Toc118985065]Bepaling van de Lutum (korrelgroottefractie < 2µm)
1.1.7 [bookmark: _Toc64975445][bookmark: _Toc118985066]Algemene info
De bepaling van de Lutum in bodemsediment wordt uitgevoerd conform AS3000 protocol 3210 prestatieblad 3 en gelijkwaardig aan NEN 5753.

Op jaarbasis worden door AQUON ca. 5500 bodemsediment monsters geanalyseerd voor de fractie < 2µm. Piek per dag 30 stuks

1.1.8 [bookmark: _Toc64975446][bookmark: _Toc118985067]Beschrijving van de methode
Voorbereiding:
Door de analist worden schone lege kroezen 20 minuten gegloeid bij 550 ± 25 °C. Daarna worden de kroezen afgekoeld. De weegrobot controleert de cel waarin het rek staat op temperatuur (<25 °C) en luchtvochtigheid (<60%) alvorens het rek leeg wordt gewogen. Dit wordt gezien als “leeg” gewicht. De kroezen zijn nu klaar voor gebruik. 

Opvragen werklijsten:
In LIMS wordt door de analisten per matrix een werklijst aangemaakt. Door een handeling in het LIMS worden op de achtergrond verschillende export-files klaargezet. In het export-bestand wordt aangegeven welke monsters geanalyseerd moeten worden. De volgorde waarin de monsters zijn voorbehandeld, is daarin leidend en mag niet worden aangepast. De rekken waarin de monsters gepipetteerd worden zijn afkomstig uit de weegrobot. 

Nadat de exportfile ingelezen is in de weegrobot, worden de monsters aan een geïdentificeerde kroes gekoppeld. De rekken worden uit de robot gehaald en naar de pipetrobot gebracht. Op de achtergrond wordt door de weegrobot een importfile gemaakt voor de pipetrobot met daarin de volgorde van de monsters.

Drogen en gloeien van de monsters
De monsters worden handmatig per rek in de stoof geplaatst voor minimaal 1 uur bij 105 ± 2°C.
Na het drogen worden de kroezen uit de stoof gehaald en handmatig overgeplaatst naar de weegrobot. Na afkoeling worden de kroezen door de weeg robot gewogen (op basis van temperatuur (<25 °C) en luchtvochtigheid (<60%). Dit wordt gezien als “droog” gewicht.

Na het drogen wordt aan de hand van de kleur van het controle monster bepaald of een monster moet worden gegloeid. De voorwaarden hiervoor is dat indien het monster donkerder is dan het controle monster  het monster moet worden gegloeid

De monsters worden daarna handmatig in de gloeioven geplaatst en gegloeid bij 550 ± 25 °C. De gloeitijd bedraagt 2 uur. Na het gloeien worden de kroezen handmatig uit de oven gehaald om af te koelen (15 minuten buiten de weegrobot) en handmatig in de weegrobot gezet. De weegrobot controleert de cel waarin het rek staat op temperatuur (<25 °C) en luchtvochtigheid (<60%) alvorens het rek wordt gewogen. Dit wordt gezien als “gloei” gewicht.

Berekening van de resultaten in weegrobot:
Nadat alle wegingen uitgevoerd zijn kunnen de resultaten worden berekend in de weegrobot volgens de onderstaande formules:

[bookmark: _Ref116395642]Vergelijking 7: Gedroogde resultaten pipetfractie 



[bookmark: _Ref116395652]Vergelijking 8: Gegloeide resultaten pipetfractie



Bij zowel de gedroogde resultaten als de gegloeide resultaten wordt er een gemiddelde blanco berekend uit 3 resultaten van de blanco. Deze blanco moet voldoen aan de volgende instelbare brandbreedte: 0.01273 – 0,01914 gram.
[bookmark: _Toc118985068]Gewenste toekomstige situatie
Het nieuwe proces bestaat uit 2 procesdelen. Een procesdeel met modules wegen, drogen, gloeien en verplaatsen. In de toekomst is het de ambitie om ook het procesdeel filtreren te robotiseren. Deze procesdelen moeten met elkaar kunnen communiceren. Het procesdeel met modules wegen, drogen, gloeien en verplaatsen is uitgewerkt in een processchema waarin de nieuwe situatie is uitgewerkt, zie 20221018 Processchema toekomstige situatie weegproces (def).


Door het optimaliseren en automatiseren van dit procesdeel willen we de volgende doelen realiseren, namelijk:
· Het verkorten van de doorlooptijd, door het verkleinen van de seriegrootte van bijvoorbeeld 15 naar 10 of 5, en door 24 uur per dag te wegen, drogen en gloeien
· Het verhogen van de kwaliteit door het werken conform de norm (wegen naar constant gewicht)
· Het reduceren van fysieke belasting door het robotiseren van de verplaatsingshandelingen.

[bookmark: _Toc118985069]Procesdeel filtratie

Dit procesdeel maakt geen onderdeel uit van deze aanbesteding. Maar de inrichting van het procesdeel wegen, drogen, gloeien en verplaatsen is wel rand voorwaardelijk voor de mogelijkheden tot robotisering. Het is onze ambitie om zowel het centrifugeren en het filtreren op een standaard manier uit te voeren. Vanuit dit proces worden de monsterhouders aangeleverd in rekken. Dit vindt gedurende de dag plaats, uitgangspunt om deze rekken minimaal vier keer per dag aan te leveren (gekoppeld aan pauzemomenten). 

[bookmark: _Toc118985070]Procesdeel wegen, drogen, gloeien en verplaatsen

Het procesdeel wegen, drogen gloeien bestaat uit verschillende stappen, in Tabel 8: Procesbeschrijving procesdeel 1 wegen, drogen en gloeien en verplaatsen is dit schematisch uitgewerkt. Binnen het proces werken verschillende modules nauw samen om de stappen uit te voeren. In de volgende paragrafen wordt iedere module apart beschreven. De te realiseren output van dit procesdeel is 35 monsters gereed per uur, bij een werkdag van 12 uur, zie Tabel 5: piekbelasting per methode. De takt-tijd is ongeveer 100 seconden bij piekbelasting, inclusief blanco’s en controle monster, 385 stuks.

[bookmark: _Ref75249002]Tabel 5: piekbelasting per methode
	per methode
	Verwachting volume
	dag piek belasting
	Drogen piek- belasting
	Gloeien piek-belasting

	Droge stof en gloei ZB (Zuiveringsslib)
	10.000
	50
	50
	50

	Droge stof en gloei BS (BodemSlib)
	5.000
	30
	30
	30

	Lutum (korrelgroottefractie < 2µm)
	5.000
	25
	25
	25

	Onopgeloste bestandsdelen (OB)
	23.000
	240
	240
	40

	Droge stof en gloei AS (Actief Slib)
	4.000
	40
	40
	40

	
	Totaal
	385



blanco’s, controle monster:

Voor dit proces worden dagelijks een aantal monsters meegenomen als blanco en voor de controle.

Tabel 6: blanco’s en controle monsters per methode
	per methode
	per dag

	droge stof en gloei ZB
	1

	droge stof en gloei BS
	1

	Lutum (2lutum10)
	5

	droge stof OB
	3

	gloei OB
	3

	droge stof en gloei AS (2OSCENTR02)
	1

	Totaal
	11




Gegevens vastlegging en resultaten

Wat betreft het vastleggen van gegevens zijn er drie onderdelen, namelijk:
· Gegevens die moeten worden uitgewisseld tussen de verschillende onderdelen in het proces om de herleidbaarheid te waarborgen. Deze gegevens hebben betrekking op bijv. identificeerbare rekken en posities van monsters, zie 20221011 Bijlage exportfile van weegproces naar pipteerrobot (lutum) (def)
· Gegevens die moeten worden vastgelegd in het proces om de werking van het proces te volgen, zoals bijv. gewicht, status, tijdstip, tijdsduur en temperatuur.
· De robot haalt de gegevens uit LIMS en de resultaten worden ook teruggekoppeld door de robot aan LIMS.  Bij het ophalen van de gegevens wordt gebruik gemaakt van ODBC-koppeling. Voor het terugkoppelen van de resultaten wordt gewerkt met bestanden waarin bijv. monsternummer, volume, tijdstip en resultaat wordt vastgelegd in een bestand. Dit bestand kan worden ingelezen door LIMS, zie 20210408 Bijlage resultaat bestand LIMS (def)
1.1.9 [bookmark: _Toc118985071]Module wegen
Het doel van deze module is herleidbare monsterhouders wegen. De wegingen vinden op verschillende momenten in het proces plaats, namelijk: 
· Leeg gewicht, voorafgaand aan het vullen van de monsterhouder,
· nat gewicht na inzetten zuiveringsslib of waterbodem,
· droog gewicht, na het drogen in de stoof,
· gloei gewicht na het gloeien in de oven. 

Voor het wegen moeten de monsterhouders stofvrij onder geconditioneerde omstandigheden afkoelen in een exsiccator, waarbij een temperatuur wordt bereikt van < 25 °C en een luchtvochtigheid van < 60 % (indien dit niet wordt bereikt mag na een afkoeltijd van 45 minuten de weging starten). De status van de monsterhouders in het weegproces moet worden vastgelegd, dus bijvoorbeeld 1e keer gewogen na het drogen. Wegingen moeten worden gelogd in een database, welke ook de berekeningen kan uitvoeren. De monsterhouders moeten gewogen worden op 0,1 mg nauwkeurig. De balans(en) moet ook periodiek kunnen worden gekalibreerd.

In de nieuwe situatie gaan we uit van wegen naar constant gewicht (dit betekent dat een monsterhouder minimaal 2 keer moet worden gewogen). Hierdoor verwachten we dat de doorlooptijd voor de Bepaling van onopgeloste bestanddelen en gloeirest kan worden verkort. Op basis van onderzoek is de geschatte droogtijd 2 uur in plaats van 14 tot 16 uur in de huidige werkwijze. Monsterhouders die niet voldoen aan het constante gewicht moeten minimaal 1 uur worden teruggeplaatst in de droogstoof en opnieuw worden gewogen. 

Aanvullend aan het wegen moet er voor de analyse van lutum een kleurenfoto worden gemaakt van iedere gewogen monsterhouder na het uitvoeren van de 2e weging na het drogen. Deze foto’s moeten worden opgeslagen om te kunnen worden gebruikt voor de beoordeling van het monster. De kleur bepaalt uiteindelijk welke weging, voor of na het gloeien, leidend is voor het resultaat van de analyse.



1.1.10 [bookmark: _Toc118985072]Module drogen
Het doel van deze module is het drogen van de lege of gevulde monsterhouders bij een vooraf ingestelde temperatuur. Temperatuur moeten worden gelogd in een database. De droog module moet ook gekalibreerd kunnen worden. De droog module moet worden aangesloten op het temperatuur registratie systeem. Elk analyse heeft eigen droogtijden. Deze zijn per analyse samengevat in Tabel 7: Droog- en gloeitijden per analyse
. 
[bookmark: _Ref64971601][bookmark: _Ref116391360]Tabel 7: Droog- en gloeitijden per analyse
	
	OB analyse
	AS analyse
	ZB analyse
	BS analyse
	Lutum analyse

	Droogtijd monsterhouder leeg 
	30 min
	
	
	
	

	Gloeitijd monsterhouder leeg
	
	30 min
	30 min
	30 min
	30 min

	Droogtijd monsterhouder + monster nat 1e weging (105 graden)
	Min: 1 uur
Max: 14 - 16 uur
(o.b.v. eigen onderzoek is een droogtijd 2 uur voldoende voor 99% van de monsters)
	Min. 16 uur
	Min. 16 uur
	Min. 16 uur
	1 uur

	Droogtijd monsterhouder + monster nat 2e weging (105 graden)
	1 uur
	1 uur
	1 uur
	1 uur
	1 uur

	Gloeitijd monsterhouder + monster droog (550 graden)
	2 uur
	45 min
	2 uur
	3 uur
	3 uur



1.1.11 [bookmark: _Toc118985073]Module gloeien
Het doel van deze module is het gloeien van de lege of gevulde monsterhouders bij een vooraf ingestelde temperatuur. Temperatuur moeten worden gelogd in een database. De gloei module moet ook gekalibreerd kunnen worden. De gloei module moet worden aangesloten op het temperatuur registratiesysteem. Elke analyse heeft eigen gloeitijden. Deze zijn per analyse samengevat in Tabel 7: Droog- en gloeitijden per analyse

[bookmark: _Toc118985074]Module verplaatsen
Met behulp van dit procesdeel worden alle verplaatsingen van rekken met monsterhouders tussen de weeg module, droog module, gloei module en voorraadposities verzorgt. Bij voorraad posities die bereikbaar moeten zijn gaat het om:

· Schoongemaakte monsterhouders
· Schoongemaakte monsterhouders met filter
· Monsterhouders, gereed voor inzet
· Monsterhouders, gereed voor inzet met filters
· Monsterhouders om schoon te maken

Monsterhouders zijn standaard gekoppeld aan een bepaalde analyse
· Lutum
· filtratie
· slib, waterbodem en centrifuge

Gevulde monsterhouders met nat zuiveringsslib of waterbodem moeten met prioriteit gewogen worden. Capaciteit is de inzet van vandaag en de voorbereiding voor de inzet van de volgende dag op basis piekbelasting, naar verwachting ongeveer 2 keer de piekbelasting. Tabel 5: piekbelasting per methode

Dit procesdeel moet kunnen communiceren met de andere modules over de status van de monsterhouder, zoals bijvoorbeeld wat is de volgende stap voor een specifieke monsterhouder, hoelang staat een monsterhouder op een bepaalde positie, welke status een monsterhouder heeft, etc. Daarnaast zullen er voldoende voorraadposities moeten zijn om de gevraagde output te realiseren bij onbemande productie.

[bookmark: _Toc118985075]Optie one piece flow

Als optie is er de mogelijkheid om het proces in te richten op een serie grootte van 1. Dit heeft voor de toekomst een groot voordeel. Het is de ambitie van AQUON om ook het filtratieproces te automatiseren. Het werken met een seriegrootte van 1 zou dan de doorlooptijd van het hele proces verder reduceren. Ook is er dan de mogelijkheid om op monsterpunt niveau te optimaliseren. Belangrijkste uitdagingen zijn het per stuk drogen en gloeien van monsterhouders.

Automatisering van de bepaling onopgeloste stoffen, droge stof en fractie <2 µm.
AQUON, Instituut voor wateronderzoek en advies

Aanbestedingsleidraad <titel> <kenmerk>			 
<naam aanbestedende dienst>				
Automatisering van de bepaling onopgeloste stoffen, droge stof en fractie <2 µm.
AQUON, Instituut voor wateronderzoek en advies
Wat betreft de temperatuur van de droogstoven en gloeiovens is het belangrijk om te weten dat de monsters gedurende aaneengesloten tijdsduur op een bepaalde vaste temperatuur moeten zijn. Daarnaast is er de aanvullende eis dat tijdens het gloeien van het monster er geen verbranding mag optreden die tot gewichtsverlies kan leiden.
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[bookmark: _Ref64971628]Tabel 8: Procesbeschrijving procesdeel 1 wegen, drogen en gloeien

	Stap 
	Proces 
	Waarvandaan komt het
	Droog/gloei actie
	Verplaatsing
	Weegactie
	Verplaatsing
	Waar gaat het naar toe 

	0 
	Leeg 
	OB analyse
	opslag (ongewogen)
	filters vullen en drogen (105 ± 2 °C)
	Ja
	leeg wegen
	ja
	1) naar OB proces 

	
	
	AS analyse
	
	leeg drogen (105 ± 2 °C)
	Ja
	leeg wegen
	ja
	2) naar AS proces 

	
	
	ZB  analyse  
	
	leeg gloeien (550 ± 25 °C)
	Ja
	leeg wegen
	ja
	3) naar ZB proces 

	
	
	BS analyse  
	
	leeg gloeien (550 ± 25 °C)
	Ja
	leeg wegen
	ja
	4) naar BS proces 

	
	
	Lutum analyse 
	
	leeg gloeien (550 ± 25 °C)
	ja
	leeg wegen
	ja
	5) naar Lutum proces 

	1 
	OB analyse 
	OB Droog
	OB droog vanuit filtratie
	drogen (105 ± 2 °C)
	Ja
	gedroogd wegen (tot constant gewicht / ideale droogtijd)
	ja
	naar schoonmaken ga naar 0.

	
	
	OB Droog+ Gloei
	OB droog+gloei vanuit filtratie 
	1.1) drogen  (105 ± 2 °C)
	ja
	gedroogd wegen (tot constant gewicht/ ideale droogtijd)
	ja
	naar 1.2) gloeien (in gloeioven) 

	
	
	
	
	1.2) gloeien (550 ± 25 °C)
	ja
	gegloeid wegen (vast gloeitijd  min 2 uur)
	ja
	naar schoonmaken
ga naar 0.

	
	
	Berekening(en) zie:  

	
	
	Vergelijking 1: Onopgeloste stoffen(water)

	
	
	Vergelijking 2: Gloeirest (water)

	2
	AS analyse 
	AS Droog
	AS droog vanuit centrifuge
	drogen (105 ± 2 °C)
	Ja
	gedroogd wegen (vaste droogtijd min. 16uur of tot constante massa)
	ja
	naar schoonmaken ga naar 0.

	
	
	AS Droog+ Gloei
	AS droog+gloei vanuit centrifuge 
	2.1) drogen  (105 ± 2 °C)
	ja
	gedroogd wegen (vaste droogtijd min. 16uur of tot constante massa)
	ja
	naar 2.2) gloeien (in gloeioven) 

	
	
	
	
	2.2) gloeien (550 ± 25 °C)
	ja
	gegloeid wegen (vast gloeitijd  min 1 uur)
	ja
	naar schoonmaken
ga naar 0.

	
	
	Berekening(en) zie:  

	
	
	Vergelijking 3: Droogrest AS (actief slib)

	
	
	Vergelijking 4: Gloeirest AS (actief slib)




	Stap 
	Proces 
	Waarvandaan komt het
	Droog/gloei actie
	Verplaatsing
	Weegactie
	Verplaatsing
	Waar gaat het naar toe 
	Stap 

	3
	ZB analyse 
	ZB droog en gloei
	gevuld met nat materiaal 
	 
	ja
	nat wegen
	ja
	naar 3.1) drogen ZB (in droogstof)

	
	
	
	
	3.1) drogen ZB  (105 ± 2 °C)
	ja
	gedroogd wegen (vaste droogtijd min. 16uur of tot constante massa)
	ja
	naar 3.2) gloeien ZB (in gloeioven) 

	
	
	
	
	3.2) gloeien ZB (550 ± 25 °C)
	ja
	gegloeid wegen (vast gloeitijd  min 2uur)
	ja
	naar schoonmaken
Ga naar 0.

	
	
	Berekening(en) zie: 

	
	
	Vergelijking 5: Droge stof (BS/ZB):

	
	
	Vergelijking 6: Gloeirest(BS/ZB)

	4 
	BS analyse 
	BS droog en gloei
	gevuld met nat materiaal 
	 
	ja
	nat wegen
	ja
	naar 4.1) drogen BS (in droogstof)

	
	
	
	
	4.1) drogen BS  (105 ± 2 °C)
	ja
	gedroogd wegen (vaste droogtijd min. 16uur of tot constante massa)
	ja
	naar 4.2) gloeien BS (in gloeioven) 

	
	
	
	
	4.2) gloeien BS (550 ± 25 °C)
	ja
	gegloeid wegen (vast gloeitijd  min 3uur)
	ja
	naar schoonmaken
Ga naar 0.

	
	
	Berekening(en) zie:  

	
	
	Vergelijking 5: Droge stof (BS/ZB):

	
	
	Vergelijking 6: Gloeirest(BS/ZB)

	5 
	Lutum analyse 
	2 µm Lutum
	gepipetteerde monsters vanuit Lutumproces
	drogen Lutum  (105 ± 2 °C)
	ja
	gedroogd wegen (vaste droogtijd min. 1uur)

	ja
	naar 5.1) gloeien Lutum (in gloeioven)

	
	
	
	
	5.1) gloeien Lutum (550 ± 25 °C)
	ja
	gegloeid wegen (vast gloeitijd  min 3uur)
	ja
	naar schoonmaken 
Ga naar 0.

	
	
	
	
	B2) beslissing wel of niet gloeien o.b.v. kleur 
	
	
	
	 

	
	
	Berekening(en) zie: 

	
	
	Vergelijking 7: Gedroogde resultaten pipetfractie

	
	
	Vergelijking 8: Gegloeide resultaten pipetfractie
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