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1 Prinzipielle Anmerkungen

Dieses Qualitatssicherungskonzept berlcksichtigt nationale und internationale Normen der
Qualitatssicherung, von denen eine Auswahl in der Literaturiibersicht am Schluss dieser
Wegleitung zitiert sind. Es gilt spezifisch fir die Analytik organischer Verbindungen in
Oberflachen- und Grundwasser sowie in Bodensickerwdassern. Es umfasst sowohl Verbin-
dungen, die im flussigen als auch festen Aggregatzustand vorliegen und Loslichkeiten im
oberen ug- bis mg-Bereich haben. Es ist nicht geeignet fur Verbindungen mit einer extrem
niedrigen Loslichkeit, welche an partikularem Material vollstandig adsorbiert sind.

Das Qualitatssicherungskonzept integriert alle Schritte der Probenahme (ausgenommen
Kriterien fur die Wahl des Probenahmestandorts), Probenvorbehandlung, Extraktion,
Extraktaufarbeitung, Trennung, ldentifizierung und Quantifizierung. Das Konzept bezieht
sich auf Analysenmethoden, welche auf hochauflosender Gaschromatographie kombiniert mit
Massenspektrometrie beruhen. Andere Detektoren ermdglichen es nicht, drei unabhéngige
Identifizierungskriterien fir eine Verbindung gleichzeitig zu erhalten (Retentionszeit,
Anwesenheit zweier strukturcharakteristischer Fragmentionen, Intensitatsverhaltnis zwischen
beiden).



Ausserdem wird auf folgende Punkte aufmerksam gemacht:

e Gemadss CEN ist nur das Qualitatssicherungskonzept verbindlich ("mandatory™) wéhrend
die Anmerkungen rein informativ sind (“informative™)

e Das Qualitatssicherungskonzept stellt Minimalforderungen auf, die von allen ange-
wendeten Methoden erfullt sein missen. Da Methodenvorschriften meist auf Grundlage
von spezifischen Erfahrungen entwickelt und erstellt wurden, durfen diese verschérfte
Anforderungen enthalten, die Uber das hier vorgelegte Konzept hinausgehen.

2 Elemente des Qualitatssicherungskonzeptes
21  Generelle Kommentare

Das Fundament des beschriebenen Qualitatssicherungskonzeptes ist die Verwendung von
internen Referenzstandards, welche zu verschiedenen Zeitpunkten der Probe zugesetzt
werden. Ihre Verwendung ist obligatorisch. Mit ihnen kénnen Verluste bei den verschiedenen
Stufen der Probenvorbehandlung identifiziert und quantifiziert werden. Sie erlauben
ausserdem storende Einfliisse von Probenmatrixresten zu erkennen. Schliesslich werden die
zugesetzten Referenzverbindungen als interne Standards bei der Quantifizierung verwendet,
wodurch automatisch geringere, akzeptable Probenverluste korrigiert werden. Verluste der
Referenzstandards wahrend der Extraktaufarbeitung werden durch den Zusatz eines
Wiederfindungsstandards bestimmt. Tabelle 1 gibt eine Ubersicht iiber die Einsatzmdoglichkeit
solcher interner Referenzstandards.

Das Qualitatssicherungskonzept beinhaltet Anforderungen an die verwendete Methode,
welche erfillt sein mussen, bevor diese fiir reelle Proben eingesetzt werden darf
(Methodenvalidierung). Ausserdem verlangt es, dass fur jede analysierte Probe eine Aussage
Uber die Zuverlassigkeit des Messresultats gemacht werden kann (Qualitatskontrolle). Daftr
wurden ldentifizierungs-, Quantifizierungs- und Akzeptanzkriterien erstellt, die erflllt sein
mussen.

Tabelle 1. Anwendung und Bezeichnung von probeninternen Referenzstandards

Zeitpunkt des Zusatzes des Bezeichnung Funktion
Standards
Vor der Probenextraktion Extraktionsstandard Korrigiert fur Extraktions- und

Aufarbeitungsverluste

Vor der Extraktaufarbeitung  Aufarbeitungsstandard Korrigiert fir Aufarbeitungsver-
luste

Vor der Quantifizierung Wiederfindungsstandard ~ Erlaubt die Berechnung der Ver-
luste der vorhergehenden
Schritte




22 Methodenvalidation

221 Einleitende Bemerkungen

Bevor eine Methode fur die Analyse von Proben verwendet werden kann, muss durch
systematische Laboruntersuchungen eine Validierung vorgenommen werden, um zu
beweisen, dass die Methode vorgegebene Anforderungen erfullt. Die angewendete Extrakt-
aufarbeitungsmethode ist dabei von der Art der Probenmatrix abhangig, die entfernt werden
muss. Ausserdem kann die Zusammensetzung und Menge an stérenden Komponenten von
Probe zu Probe stark variieren. Deshalb ist es normalerweise nicht mdglich, eine genau
definierte Aufarbeitungsmethode fur alle Proben anzuwenden. Kleinere Anpassungen mussen
oft vorgenommen werden. Zusétzlich kann eine Derivatisierung Teil der Analysenmethode
sein, deren Ausbeute ebenfalls kontrolliert werden muss. Die Methodenvalidierung soll
folgende Punkte umfassen:

Bestimmung der Selektivitat,

Linearitatsbereich,

Nachweis- und Quantifizierungsgrenzen,

Robustheit der Methode in Bezug auf kleine Veranderungen von Methodenparametern
oder der Probenzusammensetzung,

e Genauigkeit und Reproduzierbarkeit, und

e Bestimmung der Wiederfindung durch Standardaddition zu einer Probe.

Die Methodenvalidierung kann auch folgende optionale Prozeduren umfassen:

¢ Vergleich der Analysenresultate mit einer unabhangigen (validierten) Methode;
e Analyse von zertifiziertem Referenzmaterial, und
e Multiple Standardadditionen zu Realproben.

Weiter muss auch gezeigt werden, dass die Methode die nachfolgend aufgefuhrten Kriterien
erflllt.

222 Probenahme

Die Probenahme beinhaltet kritische Prozeduren, welche zu Kontamination oder zu Verlusten
des Analyten fihren konnen. Deshalb missen die folgenden Schritte wéhrend der
Methodenvalidierung Gberpruft werden:

e Blindwerte der Probenahmeflaschen miissen mit ultrareinem Wasser kontrolliert werden,
welches darin gleich lang aufbewahrt wird wie wirkliche Proben.

e Adsorptionsverluste der Analyten an die Oberflache des Probenbehélters kénnen wéhrend
der Lagerung eintreten. Deshalb sollten als Teil der Methodenvalidation, analytenfreie
Realproben mit Konzentrationen in niedrigen ug/l-Bereich dotiert und deren Wieder-
findung nach entsprechender Lagerung bestimmt werden. Die Wiederfindungen sollen mit
denjenigen vergleichbar sein, welche fir die Analysenmethode festgelegt wurden.




e Gehalt an partikularem Material: Falls nur das Filtrat analysiert wird, muss wahrend
der Methodenvalidierung bewiesen werden, dass der partikulare Anteil nicht mehr als 5 %
der Analytenmenge des Filtrats enthdlt. Er muss sonst zusatzlich analysiert werden.
Partikulares Material darf nicht Temperaturen tber 40 °C ausgesetzt werden und sollte
vorzugsweise durch Dehydratisierung getrocknet werden (z.B. durch wasserfreies
Natriumsulfat). Nur informativ: Partikel kdnnen stark adsorptive Eigenschaften haben.
Deshalb sollte diese Kontrolle bei verdnderter Probenzusammensetzung wiederholt
werden.

Ausserdem muss die Information, welche das Probenahmeprotokoll in Annex | verlangt, zur
Verfligung stehen.

223 Probenextraktion

Die Effektivitat aller angewendeten Probenextraktionsmethoden (Flussig/Flussigverteilung,
Festphasenextraktion etc.) muss folgendermassen dokumentiert werden kénnen:

e Der Extrakt einer nochmaligen Extraktion einer Probe mit der gleichen Methode darf nicht
mehr als 5 % der Menge der Verbindung im Erstextrakt enthalten. Dieser Wert muss fur
alle zu bestimmenden Komponenten erfullt sein.

e Bestehen Zweifel Uber die Extraktionseffektivitat einer Methode, so muss bewiesen
werden konnen, dass beim Einsatz einer anderen, durch Versuche nachweislich
vergleichbaren Methode oder eines anderen Ldsemittels, das eine hdhere Ldsungs-
mittelstarke aufweist, immer noch die Voraussetzung im vorherigen Paragraph erfillt ist.

e Fir Proben, welche suspendierte Partikel enthalten und/oder einen hohen Anteil an
Kolloiden, muss bewiesen werden, dass die Methode den partikeladsorbierten und/oder
kolloidgebundenen Anteil vollstandig extrahiert.

Die Effektivitat der Probenextraktion muss in der Methodenvorschrift dokumentiert sein. Sie
muss in regelméassigen Abstanden sowie bei Ab&nderungen erneut kontrolliert werden.

Ausserdem muss die Effektivitat der Probenextraktion bei der Methodenvalidierung fir jede

Probe individuell kontrolliert werden, indem geeignete Verbindungen vor der
Probenaufarbeitung als Extraktionsstandards zugesetzt werden.

224 Extraktaufarbeitung und Derivatisierung

e Die Wiederfindungsrate aller zu quantifizierenden Verbindungen inklusive Deriva-
tisierung (falls zutreffend) muss bestimmt werden. Sie muss bei der Methoden-
validierung im Bereich 70-100 % liegen.

Dieses Methodenkriterium muss bei jeder Abanderung der Aufarbeitungsvorschrift erneut
kontrolliert und dokumentiert werden. Zuséatzlich muss die Aufarbeitung jeder Probe
individuell kontrolliert werden, indem geeignete Verbindungen vor der Extraktaufarbeitung
als Aufarbeitungsstandards zugesetzt werden.




3 ldentifizierungskriterien flir Verbindungen
31 Minimalanforderungen

Die folgenden Bedingungen missen fur die massenspektrometrische Detektion von
Verbindungen erflllt werden:

e For jede Verbindung miissen mindestens zwei lonen registriert werden. Dies konnen zwei
verschiedene, vorzugsweise intensive strukturspezifische Fragmente oder z.B. zwei lonen
eines Chlorisotopenmusters des Molekilions sein.

e Dies gilt sowohl fiir nichtmarkierte **C-Verbindungen als auch fiir zugesetzte *C-
und/oder H-isotopenmarkierte Verbindungen (Isotopenverdiinnungsanalyse).

Eine Verbindung kann nur als eindeutig nachgewiesen bezeichnet werden, wenn alle nach-
folgenden Kriterien erfillt sind:

e Das Intensitatsverhaltnis zwischen Isotopen- oder Fragmentionen muss innerhalb von 20 %
des theoretischen Wertes liegen oder darf nicht mehr als 20 % vom Verhéltnis abweichen,
das fiir einen Kalibrierstandard erhalten wurde.

e Relative Retentionszeiten in Bezug auf einen internen Standard dirfen nicht mehr als
+0,3 % von denjenigen eines Kalibrierstandards abweichen. Die Retentionszeit einer *2C-
Verbindung muss innerhalb eines Zeitfensters von +3/0 s liegen in Bezug auf die
Retentionszeit der entsprechenden **C-markierten Substanz.

e Das Signal-zu-Rauschenverhdltnis der Rohdaten wie in Abbildung 1 beschrieben, sollte
mindesten 3:1 betragen. Eine Rauschglattung tiber 3 Messpunkte ist erlaubt. Das Rauschen
wird innerhalb eines Zeitfensters gemessen, welches der zehnfachen Signalbreite auf
halber Hohe entspricht. Ungeglattete Rauschspitzenwerte werden zur Berechnung
genommen.
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Abbildung 1: Definition und Bestimmung des Signal-zu-Rauschenverhaltnisses. Dieses
betragt im gezeigten Fall 10:1.




4 Quantifizierungskriterien

Wegen nicht auszuschliessender Storeffekte durch Matrixreste, darf nur nach der internen
Standardmethode quantifiziert werden. Zusatzlich zu den in Abschnitt 3 beschriebenen
Identifizierungskriterien, missen folgende Quantifizierungskriterien erfillt sein:

e Die chromatographische Trennsdule muss die Verbindung von allen anderen stérenden
Signalen mit mindesten 25 % Tal trennen bezogen auf die Signalhthe des Quantifi-
zierungssignales.

e Die Wiederfindungsrate der vor der Extraktaufarbeitung zugesetzten internen Standardver-
bindungen muss innerhalb von 50-100 % liegen.

e Das Signal/Rauschverhéltnis der internen Standards muss fur eine quantitative Analyse
mindestens 20:1 sein.

e Der Unterschied zwischen den Konzentrationen der zur Probe zugesetzten internen
Standardverbindungen und den berechneten Konzentrationen der Probenverbindungen darf
einen Faktor 20 nicht Gberschreiten.

e Die Linearitat des Messbereiches (mindestens zwei Zehnerpotenzen) muss innerhalb £ 5 %
liegen (Standardabweichung des Koeffizienten einer linearen Regression tber minimum 5
Messpunkte, die den gesamten Messbereich decken).

e Die berechnete Konzentration einer Verbindung muss mindestens zehnmal grésser sein als
der Blindwerte der gesamten Methode inklusive Extraktion, Extraktaufarbeitung und
quantitative Analyse.

e Die Signalform des gaschromatographischen Signals einer Verbindung muss durch
mindestens 10 Messpunkte definiert sein. Andernfalls ist die Signalform nicht ausreichend
beschrieben, und korrekte Signalflachen oder -héhen kénnen nicht genau genug berechnet
werden.

5 *“Screening” auf unbekannte Verbindungen

Die folgenden Bedingungen missen erfullt sein:

e Ein Extraktionstandard muss der Probe zugesetzt werden, welcher die typischen Stoff-
eigenschaften der zu extrahierenden Verbindungen besitzt (z.B. in Bezug auf Polaritét,
Saure-/Baseeigenschaften).

e Die Menge der unbekannten Verbindung wird durch Annahme eines dem
Extraktionsstandards identischen Ansprechfaktors abgeschatzt.

e Der Blindwerte der zu identifizierenden Verbindungen darf 10 % der abgeschatzten
Konzentrationen nicht Gbersteigen oder entspricht der Nachweisgrenze.

e Die ldentifizierung mit Hilfe von massenspektrometrischen Datenbanken (Spektren-
bibliotheken) muss durch eine erfahrene fur diesen Zweck speziell geschulte Person
durchgefuhrt werden.

e Der Untersuchungsbericht muss eine prinzipielle Aussage enthalten ber die als akzep-
tabel betrachtete Ubereinstimmung zwischen Probenspektrum und Datenbank. Falls die
Ubereinstimmung fiir eine Einzelverbindung unter 80 % liegt (oder entsprechende Werte
wie z.B. 800), muss ein Kommentar bezliglich der beobachteten Abweichung und deren
Konsequenzen beztglich der Zuverlassigkeit der Identifizierung gemacht werden.




6 Qualitatssicherungskriterien
61 Referenzverbindungen flr die Quantifizierung

e Nur Referenzverbindungen oder -l6sungen mit einer genau bekannten und wenn mdglich
zertifizierten Reinheit (Minimum > 95 %, falls erhaltlich > 99 %) oder Konzentration
dirfen verwendet werden.

e Primare Referenzstandards sollten bei maximal 4 °C aufbewahrt werden.

e Das Gewicht des Behélters mit der Referenzlésung muss vor Gebrauch bestimmt und
eventuell korrigiert werden.

e Konzentrationen von neu hergestellten Verdunnungen missen gegeniber denjenigen
kontrolliert werden, welche zur Zeit verwendet werden. Differenzen und systematische
Abweichungen Uber Zeit dirfen die Messungenauigkeit der Methode nicht tiberschreiten.

62 Probenahme

e Probenbehalter aus hochwertigem Borsilikatglass sollten wenn immer mdglich verwendet
werden. lhre abschliessende Reinigung sollte durch mehrstiindiges Ausheizen bei einer
Temperatur von 350-400 °C vorgenommen werden, um Spuren an organischen
Verbindungen vollstdndig zu beseitigen. Dichtungen sollten Teflon-kaschiert sein und
vorzugsweise Silikon als Trager verwenden.

e Jede Probenahme im Feld sollte einen Feldblindwert umfassen, bei dem hochreines
Wasser aus einem sauberen Behalter in die Probenahmeflasche Gberfihrt wird, wobei die
gleichen Einrichtungen in der gleichen Umgebung wie fir die gesammelten Proben
verwendet werden.

e Das Risiko von Verdampfungsverlusten besteht bei der Probenahme flr die Analyse von
flichtigen Verbindungen. Fiir diese gelten die spezifischen Prozeduren wie sie in der
Methodenbeschreibung angegeben sind wie z.B. die Verwendung spezieller Proben-
flaschen. Die Prinzipien des Qualitatskontrollkonzeptes gelten hier sinngemass.

Nur zur Information:

Falls Probenahmeeinrichtungen verwendet werden (Pumpen etc.), besteht das Risiko einer
Kontamination durch Proben mit ungewdhnlich hoher Konzentration. Erhohte
Konzentrationen durch Probenkontamination konnen fir Proben, welche nachfolgend
genommen werden, nie ausgeschlossen werden. Die Resultate solcher Proben sollten daher
entsprechend interpretiert oder sogar verworfen werden. Ausserdem sollten routinemassig
Schlauche etc. vor der Probenahme an einem neuen Ort gewechselt werden.

63 Kontrolle des Blindwerts der Analysenmethode

Die Blindwerte fir alle zu quantifizierenden Verbindungen mussen fir die vollstandige
Analysenmethode (Extraktion/Extraktaufarbeitung/Trennung/Quantifizierung) kontrolliert
werden, wenn eine der folgenden Situationen eintrifft:




¢ Nach 10 Analysen von Proben.

o Falls der Blindwert zwei oder mehr Gréssenordnungen niedriger ist als die Messwerte, kann
die Anzahl Proben zwischen Blindwerten auf zwanzig erhoht werden.

o Nach grésseren Verédnderungen der Extraktions- oder Extraktaufarbeitungsmethode inklu-
sive:
- Anwendung neuer oder modifizierter Geréte,
- in Gebrauchnahme neuer Losemittel- oder Adsorbentchargen.

e Nach der Analyse von Proben mit unerwartet hohen Konzentrationen, die den mittleren
Konzentrationsbereich der bisher analysierten Proben um das Zwanzigfache tberschreiten.

¢ Feldblindwerte sollten fur jede Probenahme genommen werden (siehe 222 und 62).

Die Resultate einer Blindprobe missen folgende Kriterien erfiillen, um akzeptiert werden zu
kdnnen:

e Die Blindwerte aller zu quantifizierenden Verbindungen entsprechen der Nachweisgrenze
bei einem Signal-zu-Rauschenverhaltnis von 3:1, oder die gefundenen Werte sind
mindesten einen Faktor 10 niedriger als die niedrigsten zu erwartenden Werte in reellen
Proben.

¢ Die Wiederfindungsrate der zugesetzten internen Standardverbindungen liegt innerhalb von
50-100 %.

63 Analyse von Kontrollproben

Ein zertifiziertes Referenzmaterial oder ein Anteil einer grossen Menge eines homogenen
Rohextrakts muss mindesten 5-10 Mal pro Jahr analysiert werden. Die Resultate sollten die
folgenden Kriterien erfullen:

e Die Standardabweichung der jahrlichen Kontrollserie sollte die Prézision nicht
Uberschreiten, die bei friiheren Serien beobachtet wurde.

e Die absolute Abweichung zwischen den jahrliche Mittelwerten sollte der Genauigkeit der
Methode entsprechen. Es darf kein systematischer Trend beobachtet werden.

64 Weitere Empfehlungen

e Resultatkontrolle durch eine unabhéngige Methode: Es wird empfohlen, die verwen-
dete Quantifizierungsmethode flr eine ausgewéhlte Anzahl von Proben mit einer zweiten
unabhéngigen Technik (z.B. unterschiedliche Aufarbeitungen und/oder eine zweite
stationdre Phase) zu vergleichen.

¢ Ringversuche: Die Vergleichbarkeit von Resultaten zwischen Laboratorien soll kontrol-
liert werden. Rohextrakte (ohne zusatzliche Konzentrationserh6hung) sollten zusammen
mit den entsprechenden Quantifizierungsstandards verschickt werden. Die Laboratorien
muissen dabei auch die Abweichungen zwischen ihren eigenen Standards und dem
mitgelieferten Standard angeben. Unterschiede von bis zu +10 % fur Standards und £20 %
fiir Extrakte werden als akzeptabel angesehen.
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Archivierung und Resultatberichte

71 Datenlagerung

Die von Akkreditierungsbehdrden verlangte Zeitfristen sind aus formellen Grinden immer
diesem Dokument Gibergeordnet.

Fehlen Angaben, so gelten folgende Fristen:

Schriftliche Informationen Gber die chromatographische Trennung, Detektoroptimierung und
Betriebsparameter mussen mindestens ein Jahr aufbewahrt werden.

Rohdaten, welche die Rekonstruktion dieser Informationen erlauben, miissen mindestens
funf Jahre auf einem sicheren elektronischen Speichermedium aufbewahrt werden.

Der Ausdruck aller Daten, die zur Konzentrationsberechnung einer Probe notwendig sind,
muss mindestens zwei Jahre aufbewahrt werden.

Alle fiir die Rekonstruktion wichtigen Daten mussen mindestens funf Jahre auf einem
sicheren elektronischen Speichermedium aufbewahrt werden.

Die gleichen Zeitfristen gelten fur Berechnungen und Kontrollen von Kalibrierstandards,
Blindwerten und Wiederfindungen.

72 Resultatberichte

Ein Resultatbericht muss folgende Information enthalten:

Messwerte sind als Menge pro Probemenge anzugeben ohne Abzug von Blindwerten und fur
die Wiederfindung korrigiert.

Wiederfindungen von internen Standards, welche vor der Extraktion und/oder
Extraktaufarbeitung zugesetzt wurden, missen aufgefihrt sein.

Resultate, welche nicht alle Qualitatskontrollkriterien erfiillen, miissen bezeichnet werden.
Detektions- und Quantifizierungsgrenzen missen spezifiziert und ihre Definition angegeben
werden.

Alle Ausnahmen und Abweichungen von der Standardmethode missen aufgefuhrt werden.
Eine kurze aber prézise Beschreibung der gesamten Methode soll gegeben werden. Eine
detaillierte Beschreibung muss auf Verlangen zur Verfugung stehen.

Auf Verlangen muss ausserdem folgende Information zugénglich sein:

Herkunft und Kontrollprozedur der Quantifizierungs- und Referenzstandards und von zertifi-
ziertem Referenzmaterial.

Zur entsprechenden Probenserie gemessene Blindwerte inklusive Methoden- und Feldblind-
werte.

Information Uber die Resultate der Analyse von Kontrollproben, welche wahrend der
Messserie durchgefiihrt wurden und/oder Uber die Teilnahme an Ringversuchen wahrend des
letzten Jahres.
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Kingdom.
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Probenahmeformular fir Wasserproben

Name des Projektes:

Person, welche die Probenahme durchfihrt und Zeugen (falls vorhanden):

Name.

Berufliche Ausbildung und Erfahrung der Person (z.B. x Jahre an Erfahrung mit
Wasserprobenahme).

Probenahmeort:

Name der Gemeinde, Kanton.

Flurname.

Kartenkoordinaten, Art der Karte.

Besitzer.

Hohe (Meter tiber Normalnull).

Skizze oder Fotografie des Probenahmeortes mit eindeutigen Bezeichnungen.
Vermutete Exponierung.

Magliche Eintragsrichtungen der Exponierung (z.B. auf Karte angeben).

Probenbehalter und Probenahmeeinrichtung:

Prézise Beschreibung des Probenbehélters, der verwendeten Dichtung sowie Vorbe-
handlungen zur Dekontamination.

Prézise Beschreibung der Probenahmeeinrichtung und des Dekontaminationsverfahrens vor
und zwischen jeder Probenahme.

Probenahmebedingungen:

Wetterverhéltnisse wahrend der Probenahme inklusive Temperatur.

Wetterverhéltnisse der vergangenen 7 Tage vor der Probenahme (z.B. von einer metereo-
logischen Anstalt).

Fliessverhaltnisse wihrend der Probenahme (z.B. von Piezoreservoir, von Uberlauf
(Durchflussgeschwindigkeit ca. xx L/min)).

Physikalische Daten der Probe:
Volumen.

Turbiditat.

Farbe.

Geruch.

Zusatzliche Vorbehandlungen der Probe am Probenahmestandort:
Zusatz von Extraktionsstandard.

Einstellen pH-Wert.

Filtration etc.

Feldblindwert:
Zeitpunkt, Prozedur, zeitlicher Ablauf zwischen Feldblindwert und Probenahme.
Transportdauer und ungefahre Temperatur wahrend des Transportes.
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