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[bookmark: _Toc76647478]Inleiding
In dit document wordt een procesbeschrijving van het huidige proces beschreven voor:
· Voorbewerken Ptotaal en Ntotaal
· Voorbewerken Kjeldahl CFA
· Voorbewerken Kjeldahl destillatiemethode
· Inzetten CZV cuvetten
· Inzetten TOC/DOC
· Inzetten TNb/DnB

Daarna volgt een gewenste procesbeschrijving, welke uit drie modules zal bestaan. 
· Module inzetten vanuit een monsterpot in destructiebuizen of sampletubes
· Module destrueren
· Module inzetten vanuit een destructiebuis in sample tube

Wat willen we bereiken 
· Reduceren fysieke en repeterende handelingen van analisten 
· Doorlooptijdverkorting, waardoor de levertijd van de klant afneemt
· Kwaliteitsverbetering, door reduceren van kans op fouten 


[bookmark: _Toc76647479]Definities en termen
Tabel 1: Definities en termen

	Ntotaal CFA
	Ntotaal is de som van alle stikstofverbindingen, ook degene die niet worden vrijgemaakt bij de analyse van Kjeldahl CFA of Kjeldahl destillatiemethode.

De meting wordt hierbij uitgevoerd met een doorstroomanalyse (Continues Flow Analyser/CFA), waarbij de concentraties d.m.v. fotometrie (licht) worden vastgesteld.

	Ptotaal CFA
	Ptotaal is de som van alle fosfor verbindingen. De meting wordt hierbij uitgevoerd met een doorstroomanalyse (Continues Flow Analyser/CFA), waarbij de concentraties d.m.v. fotometrie (licht) worden vastgesteld.

	Kjeldahl CFA
	Kjeldahl-stikstof is de gemeten som van organisch stikstof, ammoniak (NH3) en ammonium (NH4+) in een monster, welke is vrijgemaakt door een destructie met geconcentreerd zwavelzuur en seleen. 

De meting wordt hierbij uitgevoerd met een doorstroomanalyse (Continues Flow Analyser/CFA), waarbij de concentraties d.m.v. fotometrie (licht) worden vastgesteld.

	Kjeldahl destillatiemethode
	Kjeldahl-stikstof is de gemeten som van organisch stikstof, ammoniak (NH3) en ammonium (NH4+) in een monster, welke is vrijgemaakt door een destructie met geconcentreerd zwavelzuur en seleen. 

De meting bestaat hierbij uit het overdestilleren van het gedestrueerde monster, waarbij de concentraties d.m.v. potentiometrie (stroom) worden vastgesteld.

	CZV cuvetten
	Chemisch zuurstofverbruik (CZV) is de waarde die aangeeft hoeveel chemisch oxidatiemiddel nodig is om organische vervuiling volledig te oxideren. CVZ wordt uitgedrukt in milligram zuurstof per liter afvalwater.

Cuvettentest methode:
Bij deze methode zijn alle benodigde chemicaliën door de leverancier al toegevoegd in een cuvet. Er hoeft alleen nog een hoeveelheid monster toegevoegd en gedestureerd te worden. Na destructie wordt de meting uitgevoerd m.b.v. spectrofotometrie. Afhankelijk van het meetbereik wordt de groene kleur bepaald (hoog CZV gehalte), of de gele kleur (laag CZV gehalte).




	DOC/TOC
	DOC:
De som van organisch gebonden koolstof aanwezig in water na filtratie.

TOC: 
De som van organisch gebonden koolstof aanwezig in water, gebonden aan opgelost of zwevend stof.

	TnB
	TnB:
De som van organisch gebonden en anorganisch gebonden stikstof in water.

Het monster wordt verbrand waarbij stikstof wordt omgezet in stikstofoxiden. De hoeveelheid stikstofoxiden wordt gemeten.

	Blanco
	De blanco is het startpunt van de analyse, de blanco doorloopt dezelfde stappen als de andere monsters om het proces te doorlopen.

	Afvalwater
	Onder afvalwater wordt verstaan:

Huishoudelijk afvalwater: 
Afvalwater dat overwegend afkomstig is van menselijke stofwisseling en huishoudelijke werkzaamheden.

Bedrijfsafvalwater:
Afvalwater dat vrijkomt bij door de mens bedrijfsmatig of in een omvang alsof zij bedrijfsmatig was, ondernomen bedrijvigheid, dat geen huishoudelijk afvalwater, afvloeiend hemelwater of grondwater is.

Influent:
Het via het riool op een rioolwaterzuiveringsinstallatie aangevoerde afvalwater.

	Oppervlaktewater
	Onder oppervlaktewater wordt verstaan: 

Oppervlaktewater: 
Alle stilstaande en stromende wateren. 

Effluenten van waterzuiveringen (RWZI's): 
Gezuiverd afvalwater van de RWZI dat wordt afgevoerd naar het oppervlaktewater.

	Grondwater
	Onder grondwater wordt verstaan:

Grondwater:
Water dat zich in een grondformatie bevindt dat daaruit gewoonlijk kan worden gewonnen.

	Turaxxen
	Turraxen is het monster versnijden tot 200 micrometer, zodat het monster homogeen in behandeling kan worden genomen.

	ODBC-koppeling
	Open database koppeling.

	Autoclaaf
	Drukvat waarin onder verhoogde druk en temperatuur een destructie wordt uitgevoerd.

	Kwantitatief overbrengen
	Al het (monster)materiaal nauwkeurig overbrengen waarbij het volume dus exact is.

	Kwalitatief overbrengen
	(Monster)materiaal overbrengen zodat het exact dezelfde samenstelling heeft.

	Matrix
	Een matrix is een onderverdeling van ons monsteraanbod naar oorsprong en overige kenmerken. Voorbeelden hiervan zijn bv. Afvalwater en oppervlaktewater.

	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.


[bookmark: _Toc76647480]Procesbeschrijvingen huidige proces
In dit hoofdstuk is per paragraaf uitgeschreven hoe de handelingen op dit moment worden uitgevoerd. In de hieronder beschreven processen wordt geen gebruik gemaakt van robots of andere geautomatiseerde toepassingen de gehele inzet van monsters wordt handmatig uitgevoerd door analisten.

[bookmark: _Toc76647481]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 voor transport naar Tiel. 

Transport
Vervoer van Tiel naar Leiden en opslag in koeling

Acceptatie monsters in Tiel
’s Ochtends worden de bakken vanuit de koeling gescand voor ontvangst en gesorteerd voor de verschillende analyses, waaronder fysisch chemisch. Dan zijn de bakken beschikbaar voor analyse door fysisch chemisch. De monsters worden door de analist verplaatst naar de spoelkeuken

Turraxen
In de spoelkeuken wordt per monster bepaald of deze moet worden geturraxed (dit hangt samen met de matrix) meestal is dit afvalwater, vervolgens kunnen de monsters handmatig worden voorbereid en ingezet voor de verschillende bepalingen. 

Door LIMS wordt ook onderscheid gemaakt tussen voorbereiden en analyseren van de verschillende analyses. 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 resultaten worden door de analist terug gemeld in LIMS. De uiteindelijke rapportage van de resultaten aan de klant vindt plaats via het LIMS systeem.

AQUON heeft 2 stromen met monsterpotten, te weten:
· AQ44, Gefiltreerde en geconserveerde monsters, waaronder grondwater, oppervlaktewater, afvalwater
· Ptotaal
· Ntotaal
· Kjeldahl CFA
· CZV cuvet
· DOC
· DNb
· AQ50, ongefiltreerde geconserveerde monsters, waaronder grondwater, oppervlaktewater, afvalwater
· Ptotaal
· Ntotaal
· Kjeldahl CFA
· Kjeldal destilaat
· CZV cuvet
· TOC
· TNb

In het huidige proces wordt aan de hand van de werklijst het bijbehorende monster uitgezocht uit een krat. 
[bookmark: _Toc76647482][bookmark: _Toc64975440]Voorbewerken Ptotaal en Ntotaal
1.1.1 [bookmark: _Toc65595981][bookmark: _Toc66173863][bookmark: _Toc66173953][bookmark: _Toc76647483]Algemene info
De voorbewerking en bepaling van Ptotaal en Ntotaal wordt uitgevoerd conform NEN-EN-ISO 6878 (Ptotaal) en NEN-EN-ISO 11905-1 (Ntotaal).

AQUON bepaalt de Ptotaal en Ntotaal in afvalwater, oppervlaktewater en grondwater. Op jaarbasis worden ca. 40.000 monsters geanalyseerd voor Ptotaal en ca. 20.000 monsters geanalyseerd voor Ntotaal door AQUON. Piek per dag voor Ptotaal is 300 voor Ntotaal ligt de piek op 200. Onderscheid tussen deze analyses wordt gemaakt door gegevens uit het LIMS. 

1.1.2 [bookmark: _Toc65595982][bookmark: _Toc66173864][bookmark: _Toc66173954][bookmark: _Toc76647484]Beschrijving van de methode
Voorbereiding:
AQUON voert de analyse uit m.b.v. glazen destructiebuizen welke worden geplaats in rekken door de analist. In Tabel 2: soorten buizen en rekken zijn deze nader gespecificeerd.

Inzetten:
Op basis van de werklijst wordt het monster opgezocht. Vervolgens wordt het monster gehomogeniseerd (door te schudden) en vervolgens wordt de schroefdop verwijderd. Daarna wordt op basis van de historische inzet en inschatting analist het monster kwalitatief overgebracht in een glazen destructiebuis met behulp van een pipet of maatbeker. Vervolgens worden verschillende toevoegingen gedaan, zie Tabel 3: Voorbereiding en toevoegingen per analyse. Voor Ntotaal moet het monster met loog de pH op 9,6 worden gebracht. De monsterpotten worden met schroefdop op de originele positie teruggeplaatst in de krat, voor de volgende analyse. Vervolgens wordt er een dop op de destructiebuizen geschroefd en worden de rekken met destructiebuizen getransporteerd naar de spoelkeuken. 

Autoclaveren:
Hier worden de rekken in de autoclaaf geplaatst bij een temperatuur van 117 ± 5 °C gedurende 45 minuten. Na destructie worden de rekken met koud water gekoeld en getransporteerd naar het laboratorium voor nabewerking.

Nabewerking:
Van de afgekoelde en gedestrueerde rekken met destructiebuizen wordt de dop per buis eraf gedraaid, aangevuld met demiwater en vervolgens worden de doppen erop geschroefd. Het rek wordt gehomogeniseerd met behulp van een menger. Na het homogeniseren wordt de dop er weer afgedraaid en wordt met een deel van het monster (zie Tabel 2: soorten buizen en rekken) overgeschonken in een sampletube voor analyse. Na het overschenken wordt het rek met destructie buizen getransporteerd naar de spoelkeuken.

Schoonmaken:
In de spoelkeuken worden de destructiebuizen leeggegooid en gewassen, zodat ze klaar zijn voor een volgend gebruik.

[bookmark: _Toc76647485]Voorbewerken Kjeldahl CFA
1.1.3 [bookmark: _Toc65595985][bookmark: _Toc66173866][bookmark: _Toc66173956][bookmark: _Toc76647486]Algemene info
De voorbewerking en bepaling van Kjeldahl CFA wordt uitgevoerd conform NEN 6646 en NEN EN-ISO 8655-2 . AQUON bepaalt de Kjeldahl CFA in afvalwater, oppervlaktewater en grondwater. Op jaarbasis worden ca. 20.000 monsters geanalyseerd voor Kjeldahl CFA door AQUON. Piek per dag voor Kjeldahl CFA is 120.


1.1.4 [bookmark: _Toc65595986][bookmark: _Toc66173867][bookmark: _Toc66173957][bookmark: _Toc76647487]Beschrijving van de methode
Voorbereiding:
AQUON voert de analyse uit m.b.v. glazen destructiebuizen welke worden geplaats in rekken. In Tabel 2: soorten buizen en rekken zijn deze nader gespecificeerd. Voor deze analyse worden de buizen gevuld met een kookstenen en seleentablet.

Inzetten:
Op basis van de werklijst wordt het monster opgezocht. Vervolgens wordt het monster gehomogeniseerd (door te schudden) en vervolgens wordt de schroef dop verwijderd. Vervolgens wordt op basis van de historische inzet en inschatting analist het monster kwalitatief overgebracht in een glazen destructiebuis met behulp van een pipet. Vervolgens worden verschillende toevoegingen gedaan, zie Tabel 3: Voorbereiding en toevoegingen per analyse. De monsterpotten worden met schroefdop op de originele positie teruggeplaatst in de krat, voor de volgende analyse. Vervolgens worden de rekken met destructiebuizen getransporteerd naar de ruimte voor destructie. Het rek wordt in het destructieblok geplaats bij 360 ± 10 °C gedurende 75 minuten. Na destructie worden de rekken getransporteerd naar het laboratorium voor nabewerking.

Nabewerking:
De gedestrueerde rekken met destructiebuizen worden in de zuurkast geplaatst. De destructiebuis wordt aangevuld met demiwater en vervolgens worden de conische doppen geplaatst. Het rek wordt gehomogeniseerd met behulp van een menger. Na het homogeniseren wordt de dop er weer afgehaald en wordt met een deel van het monster (zie tabel 3) overgeschonken in een sampletube voor analyse. Na het overschenken wordt het rek met destructie buizen getransporteerd naar de spoelkeuken.

Schoonmaken:
In de spoelkeuken worden de destructiebuizen leeggegooid en gewassen, zodat ze klaar zijn voor een volgend gebruik.

	
	Voorbehandelingsproces
	Analyse proces

	Analyse
	Vorm rek
	#
	Buis materiaal
	Buis vol.
	Nr.
	Vorm rek
	#
	Buis materiaal
	Buis vol.
	Nr.

	Ptotaal
	Rond
	52 of 35
	Glas
	50ml, inwendige diameter vernauwing 19 mm
	1 links voor naar rechts, van voor naar achter
	Recht-hoekig
	90
	Kunststof
	7ml
	1 links voor naar rechts, van voor naar achter

	Ntotaal
	Rond
	53 of 35
	Glas
	50ml, inwendige diameter vernauwing 19 mm
	1 links voor naar rechts, van voor naar achter
	Recht-hoekig
	90
	Kunststof
	7ml
	1 links voor naar rechts, van voor naar achter

	Kjeldahl CFA
	Recht-hoekig
	40
	Glas
	75ml
	1 links voor naar rechts, van voor naar achter
	Recht-
hoekig
	90
	Kunststof
	7ml
	1 links voor naar rechts, van voor naar achter

	Kjeldahl destilatiemethode
	
	
	
	
	
	Recht-
hoekig
	20
	Glas
	250ml
	1 rechtsachter naar links, van achter naar voor

	CZV cuvet
	
	
	
	
	
	Recht-
hoekig
	48
	Kunststof
	10ml
	1 links achter naar voor, van links naar rechts

	TOC/DOC
	
	
	
	
	
	Rond
	93
	Glas
	18ml
	Buitenrand naar binnen tegen de klok in

	TnB/DNb
	
	
	
	
	
	Rond
	93
	Glas
	18ml
	Buitenrand naar binnen tegen de klok in


[bookmark: _Ref65590124]Tabel 2: soorten buizen en rekken

	Analyse
	Opmerking
	Voorbereiding
	Inzet-volume
	Aanvullen met demi 
	Destructiemiddel (zie bijlage chemicaliën)
	Overige stappen

	tP CFA
	Glazen destr. buis met schroefdop
	
	max 40 ml
	niet noodzakelijk
	Destructiemiddel tP 4ml
	

	tN CFA
	Glazen destr. buis met schroefdop
	
	max 25 ml
	niet noodzakelijk
	Oxidatiemiddel tN 4ml
	Op pH brengen met loog (kan dit in de robot?)

	NKj CFA
	Glazen destr. buis met stop (dop)
	Kookstenen en 1 seleen tablet 3 gram
	max 15 ml
	tot 15 ml
	Geconcentreerd zwavelzuur 4ml
	

	NKj Dest
	Glazen destr. Buis
	Glasparels en 1 seleentablet 5 gram
	max 100 ml
	tot 100 ml
	Geconcentreerd zwavelzuur 10ml
	

	CZV Cuvet
	sample tube
	
	~10 ml
	n.v.t.
	n.v.t.
	Cuvetten

	TOC/
DOC/
TnB/DnB
	sample tube
	
	~18 ml
	n.v.t.
	n.v.t.
	


[bookmark: _Ref65590603]Tabel 3: Voorbereiding en toevoegingen per analyse
[bookmark: _Toc76647488]Voorbewerken Kjeldahl destillatiemethode
1.1.5 [bookmark: _Toc65595989][bookmark: _Toc66173869][bookmark: _Toc66173959][bookmark: _Toc76647489]Algemene info
De voorbewerking en bepaling van Kjeldahl destillatiemethode wordt uitgevoerd conform NEN-ISO 5663. AQUON bepaalt de Kjeldahl destillatiemethode in afvalwater. Op jaarbasis worden ca. 1.200 monsters geanalyseerd voor Kjeldahl destillatiemethode door AQUON. Piek per dag voor Kjeldahl destillatie is 20.

1.1.6 [bookmark: _Toc65595990][bookmark: _Toc66173870][bookmark: _Toc66173960][bookmark: _Toc76647490]Beschrijving van de methode
Voorbereiding:
AQUON voert de analyse uit m.b.v. glazen destructiebuizen welke worden geplaats in rekken. In Tabel 2: soorten buizen en rekken zijn deze nader gespecificeerd. Voor deze analyse worden de buizen gevuld met twee glasparels en een seleentablet.

Inzetten:
Op basis van de werklijst wordt het monster opgezocht. Vervolgens wordt het monster gehomogeniseerd (door te schudden) en vervolgens wordt de schroefdop verwijderd. Vervolgens wordt op basis van de historische inzet en inschatting analist het monster kwantitatief overgebracht in een glazen destructiebuis met behulp van een pipet of maatcilinder. Ook wordt tijdens het inzetten de NOx gemeten met behulp van een test-stick. Tabel 3: Voorbereiding en toevoegingen per analyse. De monsterpotten worden met schroefdop op de originele positie teruggeplaatst in de krat, voor de volgende analyse. Vervolgens worden de destructiebuizen getransporteerd naar de ruimte voor destructie. Het rek wordt in het destructieblok geplaats bij 380 ± 5 °C gedurende 75 minuten. Na destructie worden de rekken getransporteerd naar de analyse apparatuur voor de meting.

Schoonmaken:
Na de meting worden de kookparels verwijderd en de bovenplaat bevestigd voordat de naar de spoelkeuken worden getransporteerd. In de spoelkeuken worden de destructiebuizen gewassen, zodat ze klaar zijn voor een volgend gebruik.

[bookmark: _Toc76647491]Inzetten CZV cuvetten
1.1.7 [bookmark: _Toc65595997][bookmark: _Toc66173875][bookmark: _Toc66173965][bookmark: _Toc76647492]Algemene info
De voorbewerking en bepaling van CZV cuvetten wordt uitgevoerd conform NEN-ISO 15705. AQUON bepaalt de CZV cuvetten in afvalwater, oppervlaktewater en grondwater. Op jaarbasis worden en ca. 16.000 monsters geanalyseerd voor CZV cuvetten door AQUON. Piek per dag voor CZV cuvetten is 130

1.1.8 [bookmark: _Toc65595998][bookmark: _Toc66173876][bookmark: _Toc66173966][bookmark: _Toc76647493]Beschrijving van de methode
Voorbereiding:
AQUON voert de analyse uit m.b.v. plastic sampletubes welke worden geplaats in rekken. In Tabel 2: soorten buizen en rekken zijn deze nader gespecificeerd.

Inzetten:
Op basis van de werklijst wordt het monster opgezocht. Vervolgens wordt het monster gehomogeniseerd (door te schudden) en vervolgens wordt de schroef dop verwijderd. Vervolgens wordt op basis van de historische inzet het monster kwalitatief overgebracht in een plastic sample tube. Tabel 3: Voorbereiding en toevoegingen per analyse Ook wordt tijdens het inzetten bepaald of de inzet moet worden verdund. De monsterpotten worden met schroefdop op de originele positie teruggeplaatst in de krat, voor de volgende analyse. Vervolgens wordt het rek in de analyseapparatuur geplaatst en worden de cuvetten toegevoegd en is het rek klaar voor de meting.

Schoonmaken:
Op het laboratorium worden de sampletubes leeggegooid en weggegooid. 

[bookmark: _Toc76647494]Inzetten TOC/DOC/TNb/DNb
1.1.9 [bookmark: _Toc65596001][bookmark: _Toc66173878][bookmark: _Toc66173968][bookmark: _Toc76647495]Algemene info
De voorbewerking en bepaling van TOC/DOC en TnB/DNb wordt uitgevoerd conform NEN-EN 1484 (deze wordt op termijn vervangen) en NEN-ISO 20236. AQUON bepaalt de TOC/DOC/TNb in afvalwater, oppervlaktewater en grondwater. Op jaarbasis worden ca. 9.000 monsters geanalyseerd voor TOC/DOC/TNb/DNb door AQUON. De verwachting is dat de verwachting is dat deze analyse gedurende 2021 ook de analyses voor Ntotaal (20.000 analyses) overneemt. Vanaf medio 2024/2025 de analyses voor CZV klassiek, CZV cuvet, Kjeldahl CFA, Kjeldahl destillatiemethode. Piek per dag is 80 stuks voor afvalwater en 80 stuks de rest

1.1.10 [bookmark: _Toc65596002][bookmark: _Toc66173879][bookmark: _Toc66173969][bookmark: _Toc76647496]Beschrijving van de methode
Voorbereiding:
AQUON voert de analyse uit m.b.v. glazen buizen (vials) welke worden geplaats in rekken. In Tabel 2: soorten buizen en rekken zijn deze nader gespecificeerd.

Inzetten:
Op basis van de werklijst wordt het monster opgezocht. Vervolgens wordt het monster gehomogeniseerd (door te schudden) en vervolgens wordt de schroef dop verwijderd. Vervolgens wordt het monster kwalitatief overgebracht in een glazen buis. Ook wordt tijdens het inzetten bepaald of de inzet moet worden verdund. De monsterpotten worden met schroefdop op de originele positie teruggeplaatst in de krat, voor de volgende analyse. Vervolgens wordt het rek in de analyse apparatuur geplaatst en  is het rek klaar voor de meting.

Schoonmaken:
Op het laboratorium worden de buizen leeggegooid en de buizen worden op rekken geplaatst om gewassen te worden in de spoelkeuken
[bookmark: _Toc76647497]Nieuwe procesbeschrijvingen
De aanleiding voor het robotiseren van dit proces is het reduceren van de fysieke belasting van medewerkers. De ambitie is om het proces te vereenvoudigen, optimaliseren en te robotiseren, zodat repeterende handelingen worden geminimaliseerd, de kwaliteit verder stijgt en kosten worden gereduceerd.

Het nieuwe geautomatiseerde proces bestaat uit het inzetten vanuit een monsterpot in destructie buizen of sample tubes, het geautomatiseerd autoclaveren van Ptotaal en Ntotaal, het geautomatiseerd aanvullen en uitvullen van deze analyses in sampletubes en het geautomatiseerd verplaatsen van de monsters tussen de verschillende stappen. Dit proces is uitgewerkt in een processchema waarin de nieuwe situatie is uitgewerkt, zie bijlage 20220913 Processchema gewenste situatie inzetproces

Door het optimaliseren en automatiseren van deze modules willen we de volgende doelen realiseren, namelijk:
· Het reduceren van fysieke belasting door het robotiseren van handelingen.
· Het verkorten van de doorlooptijd, door het verkleinen van de seriegrootte, 24 uur per dag inzetten, destrueren en aan te vullen
· Het verhogen van de kwaliteit, door het verder reduceren van verwisselingsfouten.

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
· Gegevens die moeten worden vastgelegd in het proces om de werking van het proces te volgen, zoals bijv. volumes, addities, tijdstip 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 bijlage 20210408 Bijlage Resultaat bestand LIMS

[bookmark: _Toc76647498]Voorbereidende handelingen
Beoordelen monsters:
De analist bepaald op basis van de voorselectie door CMO per krat hoe deze worden ingezet. De kratten die direct op de robot kunnen, worden alleen visueel geïnspecteerd, bij afwijkingen wordt de monsterpot gescand (gekoppeld aan Module geautomatiseerd inzetten vanuit een monsterpot in destructiebuizen en sampletubes), eventueel worden voorbereiding gedaan en wordt een opmerking geplaatst.
Bij de kratten die geselecteerd worden voor beoordeling, wordt de monsterpot gescand (gekoppeld aan Module geautomatiseerd inzetten vanuit een monsterpot in destructiebuizen en sampletubes) en indien noodzakelijk handmatig geturraxed. Voor de analyses van TOC/DOC, TnB/DnB, CZV cuvet geldt dat een deel van de monsters (~20%) verdund moet worden in gezet. Deze keuze wordt hier ook vastgelegd. Vervolgens wordt het inzetvolume bepaald en wordt de monsterpot weer in de krat geplaatst, ook deze krat wordt na voorbereiding in de robot geplaatst.
In beide gevallen kan het voorkomen dat een monster verdund moet worden ingezet. Dan is de werkwijze als volgt: er wordt een extra monsterpot aangeboden aan de robot waarin het monster verdund wordt aangeboden voor een specifieke analyse. De robot moet de mogelijkheid bieden dit monster voor een specifieke analyse in te zetten.

Voorbereiden rekken:
De geïdentificeerde rekken voor de verschillende analyse worden klaargezet en voorzien van benodigde vloeistoffen, tabletten en roervlooien, etc. Zie Tabel 9: toevoegingen per analyse. Hier moeten voldoende posities beschikbaar zijn om het piekdag volume aan te kunnen. Voor Ptotaal en Ntotaal zijn geen rekken gespecificeerd, nieuwe rekken (buizen zijn gespecificeerd) voor deze analyse zijn onderdeel van de aanbesteding. Hier moeten voldoende posities beschikbaar zijn om de piekdag volumes in te kunnen zetten.

Voorbereiden blanco’s:
De blanco’s, standaarden en spike worden voorbereid voor de robot, inclusief het maken van het mixmonster. En geplaatst op de desbetreffende posities in de robot

[bookmark: _Toc76647499]Module geautomatiseerd inzetten vanuit een monsterpot in destructiebuizen en sampletubes

Vanaf dit punt worden alle handelingen geautomatiseerd uitgevoerd. De bedoeling van deze module is dat aan de hand van een geïdentificeerde monsterpot, deelmonsters worden verdeeld over de verschillende geïdentificeerde rekken met destructiebuizen voor verdere behandeling of geïdentificeerd rekken met sampletubes/vials, zie Tabel 8: soorten rekken en buizen. De te realiseren output van dit procesdeel is 80 analyses ingezet per uur, bij een werkdag van 12 uur, zie Tabel 4: piekbelasting per methode. De takt-tijd is ongeveer 46 seconden. (exclusief blanco’s, gewone standaard en spike)

	Analyse
	Volume 2020
	dag piek belasting

	Ptotaal
	39311
	300 

	Ntotaal
	20392
	200 

	Kjeldahl CFA
	18772
	120 

	Kjeldahl dest.
	1159
	20 

	CZV cuvet
	14527
	130 

	DOC
	6422
	80 

	TOC
	3099
	80 

	TNB
	5
	0 

	Totaal
	103687
	930 


[bookmark: _Ref75266337]Tabel 4: piekbelasting per methode

Aanlevering:
De monsters worden gesorteerd aangeleverd in kratten, 28 stuks per krat, gesorteerd. Deze worden aangeleverd door de Centrale Monster Ontvangst (CMO) in 2 categorieën, namelijk te beoordelen en direct in te zetten. De monsterpotten die worden aangeboden in het proces zijn AQ50 (geconserveerd, ongefilteerd) en AQ44 (geconserveerd, gefiltreerd). Per jaar gaat het om ongeveer 9.000 monsterpotten AQ44 en om ongeveer 42.000 monsterpotten AQ50. Per monsterpot wordt ingezet voor meerdere analyses. Zie Tabel 5: aantal analyses per monsterpot. 

	Data 2020
	Analyse vanuit AQ44
	Percentage van totaal
	Analyse vanuit AQ50
	Percentage van totaal

	1 analyse
	7810
	92%
	2472
	6%

	2 analyses
	416
	5%
	22425
	54%

	3 analyses
	304
	4%
	15401
	37%

	4 analyses
	0
	0%
	942
	2%

	Totaal aantal potten
	8530
	
	41240
	

	Totaal aantal analyses
	9554
	
	97279
	


[bookmark: _Ref74058434]Tabel 5: aantal analyses per monsterpot

1.1.11 [bookmark: _Toc76647500]Geautomatiseerd toevoegen blanco's, standaarden en spikes
De blanco's, standaarden en spikes verschillen op basis van o.a. matrix en of batch. Hieronder is per soort uitgewerkt hoe deze geautomatiseerd moeten worden ingezet per analyse. Dit betekent dat er in deze module minimaal 18 posities en 2 reserve beschikbaar moeten zijn voor het geautomatiseerd toevoegen van blanco's, standaarden en spikes. Ook is er uitgewerkt wat dit betekent voor de capaciteit van de verschillende analyses.

Blanco's
De blanco's bestaan voor alle analyses uit demi water, aangevuld tot het gebruikte volume per analyse

Gewone standaard
Per analyse wordt een standaard meegenomen om de werking van het proces te kunnen controleren. In de “Module inzetten vanuit een monsterpot in destructiebuizen en sampletubes” moeten posities beschikbaar zijn voor de volgende gewone standaarden, zie  Tabel 6: aantal posities voor gewone standaarden.

	Analyses
	Per batch of matrix of dag
	Standaard
	Hoeveelheid voorraad in robot (elke dag ververst)
	Volume
	Aanvullen
	Aantal 

	Ptotaal
	Per dag, per autoclaaf
	Fosfaat oplossing 100,0 mg per liter
	40 ml
	1ml
	Met demi tot 40ml
	1

	Ntotaal
	Per dag, per autoclaaf
	Stikstofoplossing 150,0 mg per liter
	40ml
	0,75ml
	Met demi tot 40ml
	1

	Kjeldahl CFA 
	afvalwater, grondwater en effluent/ oppervlakte-water
	Stikstofoplossing
150,0 mg per liter
	
	1,5ml
	Met demi tot 15ml
	

	Kjeldahl dest.
	afvalwater, grondwater en effluent/ oppervlakte-water
	Stikstofoplossing (1000 mg/l Glycine met geconcentreerd zwavelzuur 3 ml per liter
	40ml
	5ml
	Met demi tot 100ml
	1

	CZV cuvet
	afvalwater
	Kaliumwaterstofftalaat oplossing 470,0 mg per liter
	40ml
	10 ml
	n.v.t.
	1

	CZV cuvet
	grondwater en effluent/ oppervlakte-water
	Kaliumwaterstofftalaat oplossing 50,0 mg per liter
	40ml
	10 ml
	n.v.t.
	1

	Totaal aantal posities
	5


[bookmark: _Ref75443332]Tabel 6: aantal posities voor gewone standaarden

Controle standaard (spike)
Er zijn twee soorten werkwijzen voor het toevoegen van controle standaarden voor het bepalen van de controle standaard:
· De werkwijze voor Ptotaal, Ntotaal is als volgt: per dag wordt er één spike per matrix (afvalwater, grondwater en effluent/oppervlaktewater) ingezet. De spike wordt toegevoegd aan een monster dat in duplo wordt ingezet. Zie Tabel 7: aantal posities voor standaarden in monster

	Analyses
	Matrix
	Spike
	Volume
	Aantal posities

	Ptotaal
	Per matrix in de batch afvalwater, grondwater en effluent/ oppervlaktewater
	Fosfaat oplossing 100,0 mg per liter
	1ml
	Kan uit dezelfde fles als de standaard


	Ntotaal
	grondwater en effluent/ oppervlaktewater
	Stikstofoplossing 150,0 mg per liter
	0,75ml
	

	Totaal aantal posities
	0


[bookmark: _Ref75443759]Tabel 7: aantal posities voor controle standaarden in monster voor Ptotaal en Ntotaal

· De werkwijze voor Kjeldahl CFA en Kjeldahl dest, CZV cuvet, TOC,/DOC, TNb/DNb is als volgt per analyse serie wordt er één spike per matrix (afvalwater, grondwater en effluent/oppervlaktewater) ingezet. De spike wordt aangemaakt door het toevoegen van een spike aan een maatkolf deze wordt aangevuld met monster. Dit monster wordt samengesteld uit verschillende monsters (mix monster) per matrix. Dit monster wordt kant en klaar aangeboden aan de robot. Ook wordt dit monster met spike kant en klaar ingezet in de robot. Zie Tabel 8: aantal posities voor controle standaarden in monster voor overige analyses

	Analyses
	Matrix
	Spike
	Samenstelling
	Hoeveelheid voorraad in robot (elke dag opnieuw gemaakt)
	Aantal posities

	Kjeldahl CFA, Kjeldahl dest. CZV cuvet,  TOC/DOC/TnB
	afvalwater, grondwater en effluent/ oppervlakte-water
	geen
	Mengmonster per matrix
	
per matrix 250 ml
	3

	Kjeldahl CFA 
	afvalwater, grondwater en effluent/ oppervlakte-water
	Stikstofoplossing 150,0 mg per liter
	Mengmonster met toevoeging per matrix
	per matrix 250 ml
	3

	Kjeldahl dest.
	afvalwater
	Stikstofoplossing (1000 mg/l Glycine met geconcentreerd zwavelzuur 3 ml per liter)
	Mengmonster met toevoeging per matrix
	250 ml
	1

	CZV cuvet
	afvalwater, grondwater en effluent/ oppervlakte-water
	Kaliumwaterstofftalaat oplossing 470,0 mg per liter of 50,0 mg per liter
	Mengmonster met toevoeging per matrix
	100 ml
	3

	TOC/DOC/ TNb/DNb
	afvalwater, grondwater en effluent/ oppervlakte-water
	Nicotinezuur oplossing die bevat (1000,0 mg per liter N) en (5147,0 mg per liter C)
	Mengmonster met toevoeging per matrix
	per matrix  100 ml
	3

	Totaal aantal posities
	13


[bookmark: _Ref76647406]Tabel 8: aantal posities voor controle standaarden in monster voor overige analyses


Inzet van blanco’s, gewone standaard en spikes per analyse
De inzet van blanco’s, standaard en spike, zie Tabel 9: benodigde capaciteit voor inzet blanco's, gewone standaard en capaciteit 

	Analyse
	Rek-grootte
	Matrix
	Aantal spikes per matrix
	Blanco
	Gewone stan-daard
	Max aantal blanco’s standaarden en spikes
	Frequentie

	Ptotaal
	n.t.b.
	Afvalwater, grondwater en effluent/ oppervlakte-water
	1
	1
	1
	5
	Per dag

	Ntotaal
	n.t.b.
	Grondwater en effluent/ oppervlakte-water
	1
	1
	1
	4
	Per dag

	Kjeldahl CFA
	40
	Afvalwater, grondwater en effluent/ oppervlakte-water
	2
	2
	1
	9
	Per rek

	Kjeldahl destillaat
	20
	Afvalwater
	2
	1
	n.v.t.
	3
	Per rek

	CZV cuvet
	96 (2x48)
	Afvalwater, grondwater en effluent/ oppervlakte-water
	2
	2 (hoog en laag)
	2 (hoog en laag)
	10
	Per meet serie

	TOC/DOC, TNb/DNb
	85 (8 posities niet bruikbaar)
	Afvalwater
	2
	3 (2 flush en blanco)
	n.v.t.
	5
	Per rek

	TOC/DOC, TNb/DNb
	85 (8 posities niet bruikbaar)
	Grondwater en effluent/ oppervlakte-water
	2
	3 (2 flush en blanco)
	n.v.t.
	5
	Per rek


[bookmark: _Ref76647376]Tabel 9: benodigde capaciteit voor inzet blanco's, gewone standaard en capaciteit

Inzetten:
Vervolgens start het geautomatiseerde proces met het pakken vanuit de krat en scannen van de monsterpot met de barcode van Identipack. Op basis van deze scan wordt vanuit historie bepaald of:
· het monster moet worden geturraxed,
· hoeveel volume moet worden ingezet,
· hoe vaak het monster moet worden ingezet (duplo)
· voor welke analyses het monster moet worden in gezet,
· welke verdunningen moeten worden toegepast.

Vervolgens wordt de vullingsgraad bepaald en indien noodzakelijk geturraxed dit geldt voor maximaal 55% van aangeboden AQ50 monsters. In de volgende stap brengt de robot het deelmonster per analyse, vanuit de monsterpot, kwantitatief en kwalitatief over in de destructiebuis en kwalitatief over in sampletube/vial, zie Tabel 10: soorten rekken en buizen voor inzet. Na het uitvullen van de monsters in de rekken met destructiebuizen moeten deze worden aangevuld met demi water en destructiemiddel, Ntotaal moet op pH worden gebracht. Tabel 11: toevoegingen per analyse. Hier moeten voldoende voorraadposities beschikbaar zijn om het piekdag volume aan te kunnen.

	Analyse
	Vorm rek
	#
	Materiaal buis
	Buis vol.
	Nr.

	Ptotaal
	n.t.b.
	35 of 52
	n.t.b.
	50ml
	1 linksvoor naar rechts, van voor naar achter

	Ntotaal
	n.t.b.
	35 of 52
	n.t.b.
	50ml
	1 linksvoor naar rechts, van voor naar achter

	Kjeldahl CFA
	Rechthoekig
	40
	Glas
	75ml
	1 linksvoor naar rechts, van voor naar achter

	Kjeldahl destillaat
	Rechthoekig
	20
	Glas
	250ml
	1 rechtsachter naar links, van achter naar voor

	CZV cuvet
	Rechthoekig
	48
	Plastic
	10ml
	1 links achter naar voor, van links naar rechts

	TOC/DOC
	Rond
	93
	Glas
	20ml
	Buitenrand naar binnen tegen de klok in

	TNb/DNb
	Rond
	93
	Glas
	20ml
	Buitenrand naar binnen tegen de klok in


[bookmark: _Ref65767373][bookmark: _Ref65767409][bookmark: _Ref75261034]Tabel 10: soorten rekken en buizen voor inzet

	Analyse
	Inzetvolume
	Aanvullen met demi
	Destructiemiddel (zie bijlage)
	Hoeveelheid voorraad in robot (Elke dag aangevuld)
	Overige stappen

	tP CFA
	max 40 ml
	niet noodzakelijk
	Destructiemiddel tP 4ml
	2000ml
	Doppen op de buis draaien

	tN CFA
	max 40 ml
	niet noodzakelijk
	Oxidatiemiddel tN 4ml
	2000ml
	Op pH brengen met loog
Doppen op de buis draaien

	tN CFA
	Dynamisch o.b.v. pH
	n.v.t.
	Natriumhydroxide oplossing
	2000ml
	

	NKj CFA
	max 15 ml
	tot 15 ml
	Geconcentreerd zwavelzuur 4ml
	2500ml
	

	NKj Dest
	max 100 ml
	tot 100 ml
	Geconcentreerd zwavelzuur 10ml
	2500ml
	

	CZV Cuvet
	~10 ml
	n.v.t.
	n.v.t.
	n.v.t.
	Cuvetten

	TOC/DOC, TNb/DNb
	~18 ml
	n.v.t.
	n.v.t.
	n.v.t.
	


[bookmark: _Ref65763558]Tabel 11: toevoegingen per analyse

Na deze toevoegingen moeten de destructiebuizen voor Ptotaal en Ntotaal worden voorzien van een schroefdop. De rekken voor Kjeldahl CFA moeten worden afgedekt, zodat er geen stikstofverbindingen uit de lucht worden aangetrokken. De overige rekken hoeven niet te worden afgedekt. De rekken zijn nu beschikbaar voor de volgende stap in het proces. Hier moeten voldoende voorraadposities beschikbaar zijn om het piekdag volume aan te kunnen. De rekken voor Ptotaal en Ntotaal worden automatisch naar de volgende stap in het proces gebracht een autoclaaf om 24/7 te kunnen produceren.

Na het inzetten van de monsters voor de verschillende analyses moet dezelfde dop weer op de monsterpot worden geschroefd. Vervolgens moeten de potten in een krat worden geplaatst, welke krat is afhankelijk van het wel of niet hebben kunnen door lopen van de gewenste stappen. Bij het plaatsen van de potten moet de positie en het krat worden vastgelegd, zodat monsters kunnen worden teruggevonden indien een heranalyse moet worden uitgevoerd. Ook hier geldt dat er voldoende ruimte moet zijn om het proces onbemand te laten draaien.


[bookmark: _Toc76647501]Module geautomatiseerd destrueren

In deze module worden de ingezette analyse doormiddel van een autoclaaf gedestrueerd onder druk bij een temperatuur van 117 graden ± 3 graden gedurende 45 minuten. Het op temperatuur komen en afkoelen van de autoclaaf valt buiten de 45 minuten. Voor de volgende stap in het proces is het van belang dat de monsters zijn afgekoeld tot 20 graden ± 5 graden. Vervolgens kunnen de gedestrueerde monsters automatisch worden aangeboden aan de volgende module.

[bookmark: _Toc76647502]Module geautomatiseerd aanvullen destructiebuizen

In deze geautomatiseerde module worden, voor de analyses Ptotaal en Ntotaal, de gedestrueerde monsters bewerkt en wordt een deelmonster genomen en overbracht in een sampletube voor analyse.

Nabewerking
De gedestrueerde rekken worden vanuit de “module geautomatiseerd destrueren” aangeboden aan de robot. In de eerste stap wordt de dop afgeschroefd. Op basis van de geïdentificeerde rekken wordt de destructie buis aangevuld tot het gewenste volume, zie Tabel 12: aanvulling na destructie. Vervolgens wordt gedestrueerde monster gehomogeniseerd. Daarna komt het monster beschikbaar voor analyse. Ook hier geldt dat er voldoende ruimte moet zijn om het proces onbemand te laten draaien.

[bookmark: _Ref65766870]Tabel 12: aanvulling na destructie
	Analyse
	Volume
	Aanvullen met

	tP CFA
	tot 50,0 ml
	demi

	tN CFA
	tot 50,0 ml
	demi 



[bookmark: _Ref65766829]Tabel 13: Soort rek per analyse procesdeel 2
	Analyse
	Vorm rek
	#
	Buis materiaal
	Buis vol.
	Nr.

	Ptotaal
	Rechthoekig
	90
	Kunststof
	7ml
	1 linksvoor naar rechts, van voor naar achter

	Ntotaal
	Rechthoekig
	90
	Kunststof
	7ml
	1 linksvoor naar rechts, van voor naar achter
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