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Forord

Denne rapport er udarbejdet af Naturstyrelsens Referencelaboratorium for Kemiske Miljgmélinger
som et led i referencelaboratoriets lobende bistand til Naturstyrelsens arbejde med krav til analyse-
kvalitet.

Etled i dette arbejde er lobende gennemgang af nye standardmetoder for parametre, hvor der stilles
krav til den anvendte malemetode. Formalet med gennemgangen er at abne for anvendelse af nye
metoder, hvor dette er muligt.

Denne rapport omfatter total nitrogen i slam og jord.
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Konklusion og sammenfatning

Bestemmelse af total nitrogen (TN) i slam og jord skal i henhold til geeldende bestemmelser ske
efter en af disse metoder:

e  Nordforsk Publikation 1975:6, eller
e  Felles arbejdsmetoder for jordbundsanalyser, Landbrugsministeriet, metode 4, 1994.
12012 er udgivet to standarder for total nitrogen:

e DS/EN 16168:2012, Slam, bioaffald og jord — Bestemmelse af totalnitrogen ved torfor-
brandingsmetode.

e DS/EN 16169:2012, Slam, bioaffald og jord — Bestemmelse af Kjeldahlnitrogen.

Denne rapport giver en oversigt over de fire metoder og en vurdering af i hvilket omfang de kan
forventes at give sammenlignelige resultater. Formalet hermed er at &bne for anvendelse af de nye
metoder, hvis det er muligt.

Information om sammenlignelighed og opnéelig analysekvalitet stammer fra prastationsprevninger
fra perioden 2001 — 2006 og fra dokumentation for analysekvalitet i de to standarder, DS/EN 16168
og DS/EN 16169.

Gennemgangen af metodeprincipperne viser, at DS/EN 16169 kan give hgjere resultater end de tre
andre metoder, fulgt af Nordforskmetoden og Fealles arbejdsmetoder og DS/EN 16168. Det kan pa
basis at metodeprincipperne ikke siges om de potentielle forskelle har praktisk betydning.

Datamaterialet til belysning af analysekvalitet er utilstreekkeligt for metoden beskrevet i Felles
arbejdsmetoder for jordbundsanalyser. De tre gvrige metoder har et forholdsvis godt datagrundlag.

For slam kan det konkluderes, at de tre metoder giver sammenlignelige resultater og tilfredsstillen-
de analysekvalitet. Der ses sma forskelle i malte veerdier i den orden, der kan forventes ud fra meto-
deprincipperne, men forskellene er ikke signifikante.
For jord konkluderes, at de tre metoder ligeledes giver sammenlignelige resultater. Analysekvalite-
ten er imidlertid kun lige tilfredsstillende for Nordforskmetoden og ikke tilfredsstillende for DS/EN
16168 og DS/EN 16169.
Pa det grundlag anbefales, at

e kravtil analysemetode for jord viderefores uendret, og

e detonye metoder, DS/EN 16168 og DS/EN 16169, tilfgjes som mulige analysemetoder for

slam, idet de gaeldende metoder, Nordforskmetoden og Felles arbejdsmetoder, bibehol-
des.
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Summary and Conclusion

Determination of total nitrogen (TN) in sludge and soil shall be performed according one of the
following methods, according to Danish legislation:

e  Nordforsk Publication 1975:6 (in Danish), or

e  Common procedures for soil analyses, Ministry of Agriculture, Method 4, 1994 (in Dan-
ish).

Two new standards for total nitrogen were published in 2012:

e DS/EN 16168:2012, Sludge, treated biowaste and soil — Determination of total nitrogen
using dry combustion method.

e DS/EN 16169:2012, Sludge, treated biowaste and soil — Determination of Kjeldahl nitro-
gen.

The present report gives and overview of these four methods and en evaluation of the potential for
comparable results. The aim of the study is to make application of the new methods permissible, if
indicated by available information.

Information on comparability and obtainable quality of analysis is taken from proficienty tests from
2001 — 2006 as well as from documentation of quality of analysis from the two new standards,
DS/EN 16168 og DS/EN 16169.

The review of principles of analysis shows that DS/EN 16169 may give higher results that the other
three methods, followed by the Nordforsk method and Common procedures and DS/EN 16168. It is
not possible for the principles of analysis to judge if the potential differences have practical signifi-
cance.

The data on analytical quality for Common methods for soil analyses is insufficient to for a compar-
ison. The data for the three remaining methods are reasonably good.

The conclusion for sludge is the three methods give comparable results and acceptable quality of
analysis. There are small differences in the values measured by the three methods in the expected
order, but the differences are insignificant.

For soilt the conclusion is likewise that the three methods give comparable results. However, the
quality of analysis is only just acceptable for the Nordforsk method and not acceptable for DS/EN
16168 and DS/EN 16169.
Based on these conclusions it is recommended that

e present specifications for methods of analysis for soil are kept unchanged, and

e the two new methods, DS/EN 16168 and DS/EN 16169, are added to the specifications for

methods of analysis for sludge. It is also recommended to keep the two presently specified
methods, the Nordforsk method and Common Procedures for Soil Analysis, as well.
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1. Baggrund

Bestemmelse af total nitrogen (TN) i slam og jord skal i henhold til geeldende metodedatablad
/1/ske efter en af disse metoder:

e  Nordforsk Publikation 1976:1 /2/, eller
e Falles arbejdsmetoder for jordbundsanalyser, Landbrugsministeriet, metode 4, 1994 /3/.

Nordforsk publikationen findes ikke elektronisk, men kan dog skaffes, f.eks. fra Det Kongelige Bib-
liotek..

12012 er udgivet to standarder for total nitrogen:

e DS/EN 16168:2012, Slam, bioaffald og jord — Bestemmelse af totalnitrogen ved terfor-
brendingsmetode /4/.

e DS/EN 16169:2012, Slam, bioaffald og jord — Bestemmelse af Kjeldahlnitrogen /5/.

Denne rapport giver en oversigt over de fire metoder og en vurdering af, i hvilket omfang de kan
forventes at give sammenlignelige resultater.
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2. Beskrivelse af metoder for
TN i slam og jord

Tabel 1 giver en oversigt over principperne i de to geeldende metoder til bestemmelse af TN i slam

og jord sammen med de to nye standarder pa omradet.

TABEL 1

PRINCIPPER FOR BESTEMMELSE AF TOTAL NITROGEN I SLAM OG JORD

Nordforsk /2/ | Feelles arbejdsmetoder /3/ | DS/EN 16169 /5/ | DS/EN 16168 /4/

Matrice:

Sediment og slam | Jordbundsanalyse | Slam, jord og behandlet bioaffald | Slam, jord og behandlet bioaffald
Princip:

Destruktion ved kogning med
svovlsyre efter kogning med
salicylsyre og natriumthiosulfat
(reducerende Kjeldahl destruk-
tion). Bestemmelse af dannet

Destruktion ved kogning med
koncentreret svovlsyre (Kjel-
dahl destruktion). Bestem-
melse af dannet ammonium-
nitrogen ved destillation og

Destruktion med svovlsyre (Kjel-
dahl destruktion). Bestemmelse
af dannet ammonium-nitrogen
ved destillation og titrering

Oxidation ved opvarming til

mindst 850 °C 1 tilstedeveaerelse af
oxygen (Dumas' metode). Reduk-
tion af dannede nitrogenoxider til
nitrogen (N-) og bestemmelse ved

ammonium-nitrogen ved destil- | titrering en passende detektor
lation og titrering

Analysekvalitet:

Analysekvalitet ikke oplyst | Analysekvalitet ikke oplyst | LOD 0,3g/kg N | LOD 0,2 g/kg N
Forbehandling:

Forbehandling ikke oplyst, Jord terres ved 50 - 60 °C, Prover kan vaere torrede og ho- Prover bar vaere torrede

analysen udfgres pa torret pro-
ve

knuses og sigtes gennem en 2
mm sigte

mogeniserede, fugtige eller fly-
dende

Oxidationsbetingelser, fysiske:

Kogning i Kjeldahl destrukti-
onskolbe

Kogning i Kjeldahl destrukti-
onskolbe

Kogning i Kjeldahl destruktions-
kolbe

Oxidation i ovn ved mindst 850 °C
i oxygenatmosfaere

Oxidationsbetingelser, kemiske:

1) Kogning med salicylsyre,
svovlsyre og natriumthiosulfat

10gJord +10gKoSO4+ 1 g
CuSO, + 0,7 g HgSO,4 + 20

1g Prove + 2gKoSO4 +0,2 g
CuSO4 + 0,2 g TiO2 + 10 mL

Der tilsaettes ikke reagenser

2)1gjord + 10gKoSO4 +0,2g | mLsvovlsyre kogesi 3 timer | H-SO4koges i mindst 60 minut-
selenreaktionsblanding + 30 ter

mL H.SO, koges i 1time

Kvalitetskontrol:

Metode til kontrol af oxidation
ikke oplyst

Blindprave, f.eks. saccarose

Undga temperatur i destrukti-
onsblok over 400 °C.
Blindbestemmelser i hver serie.
Kontroller destruktion ved hjeelp
af kemikalier med kendt nitro-
genindhold

Udstyret kalibreres ved hjalp af et
kemikalie med kendt nitrogen-
indhold

Slutbestemmelse:

Destillation af ammonium-
nitrogen over i 1/14 N saltsyre
og tilbagetitrering med 1/14 N
natriumhydroxid

Destillation af ammonium-
nitrogen over i 0,1 N saltsyre
og tilbagetitrering med 0,1 N
natriumhydroxid

Destillation af ammonium-
nitrogen over i borsyre og titre-
ring med 0,01 til 0,5 N svovlsyre
eller saltsyre. Andre metoder til
slutbestemmelse tillades

Detektor i henhold til fabrikat af
apparatet, f.eks. varmelednings-
evnedetektor.
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De tre metoder, Falles arbejdsmetoder, Nordforsk og DS/EN 16169 er Kjeldahl-bestemmelser,
mens DS/EN 16168 er torforbreending, dvs. et andet princip. Nordforsk-metoden adskiller sig fra de
to andre navnte ved at vare en reducerende Kjeldahl-bestemmelse.

2.1 Typer af Kjeldahl-bestemmelser

Ved almindelig Kjeldahl-bestemmelse oxideres provens indhold af organisk stof til carbondioxid,
vand og nitrogenforbindelser. Hvilke nitrogenforbindelser, der dannes, athenger primert af oxida-
tionstrinnet for nitrogen i preven. Hovedparten af nitrogenforbindelser omdannes til ammonium,
som sammen med provens eventuelle oprindelige indhold af ammonium males ved slutbestemmel-
sen. Indhold af nitrit, nitrat og organiske nitrogenforbindelser med hgjere oxidationstrin, f.eks.
nitro- og azo-forbindelser, medbestemmes ikke /6/.

Ved den reducerende Kjeldahl-bestemmelse reduceres nitrogen i hgjere oxidationstrin forud for
selve Kjeldahl-bestemmelsen og den reducerende Kjeldahl medbestemmer derfor en storre andel af
provens nitrogenforbindelser, herunder nitrit og nitrat.

Nordforsk-metoden mé derfor forventes at give hgjere resultater end de to andre Kjeldahl-metoder,
men det kan ikke alene pa baggrund af analyseforskriften siges, i hvilket omfang det har praktisk
betydning.

2.2 Temperatur under Kjeldahl-destruktion

En anden faktor, der har betydning for medbestemmelse af nitrogenforbindelser ved Kjeldahl-
bestemmelse, er temperaturen under kogning. Der skal sigtes imod en temperatur, der er tilstrack-
keligt hgj til fuldsteendig oxidation af det organiske stof, men ikke si hgj, at der tabes nitrogenfor-
bindelser ved fordampning. Temperaturen styres i metodeforskrifterne ved tilsetning af kaliumsul-
fat (K-SO,4) under oxidationen, idet hgjere indhold af K-SO, giver hgjere kogepunkt for reaktions-
blandingen.

Felles arbejdsmetoder og Nordforsk-metoden har relativt set hgjest indhold af K-SO, og mé derfor
forventes at have hgjere destruktionstemperatur end DS/EN 16169. DS/EN 16169 har i kvalitets-
kontrolbestemmelserne en bestemmelse om at undgé for hgje temperaturer, hvorfor det mé anta-
ges, at der primeert fokuseres pa tab ved fordampning.

2.3 Katalysator og tid ved Kjeldahl-destruktion
Destruktionseffektiviteten fremmes ved tilsaetning af en katalysator. De tre metoder anvendes for-
skellige blandinger og maengder:

e Felles arbejdsmetoder: CuSO, 0,1 g/g prove; HgSO4 0,07 g/ g prove

e Nordforsk: 0,2 g selenreaktionsblanding (1,5% CuSOy, 1,5% Se) svarende til CuSO,4 0,003
g/g prove; Se 0,003 g/g prove

e DS/EN 16169: CuSO, 0,2 g/ g prove; TiO: 0,2 g/g prove

Felles for dem alle er tilsetning af kobbersulfat (CuSO,, 5 H-0), men mangderne er varierende. De
tre metoder anvender hver sit metalsalt som med-katalysator. Her skal fremhzaves, at anvendelsen
af kvikselv som katalysator er ugnsket af miljemeessige grunde. Kviksglv anses dog for den mest
effektive katalysator /6/.

Destruktionstiden er 3 timer i Faelles arbejdsmetoder og 1 time i Nordforsk-metoden og DS/EN
16169.
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2.4 Torforbranding

Torforbraending sker ved opvarmning til hgj temperatur i en oxygenatmosfaere, kaldet Dumas-
metoden. Herved oxideres prgvens indhold af organisk stof til carbondioxid, vand og nitrogen (N-)
og nitrogenoxider. I Dumas-apparatet ledes forbrendingsgasserne hen over kobber ved hej tempe-
ratur, hvorved nitrogenoxider reduceres til nitrogen. Forbraendingsgasserne tgrres, og carbondioxid
fjernes, hvorefter den dannede nitrogen detekteres, f.eks. i en varmeledningsevnedetektor.

Oxidationsmetoden betyder, at hgjere oxidationstrin af nitrogen ikke unddrager sig analyse pa
samme méde som ved den almindelige Kjeldahl-bestemmelse. Eventuelt indhold af nitrit og nitrat
medbestemmes.

2.5 Sammenfatning af metodeprincipper

De fire metoder til bestemmelse af TN i slam eller jord repreesenterer tre metodeprincipper: almin-
delig Kjeldahl-bestemmelse (Falles arbejdsmetoder og DS/EN 16169), reducerende Kjeldahl-
bestemmelse (Nordforsk) og terforbreending (DS/EN 16168).

Graden af medbestemmelse af nitrogenforbindelser med hgjere oxidationstrin, herunder nitrit og
nitrat, forventes at vere stigende i reekkefolgen almindelig Kjeldahl — reducerende Kjeldahl — ter-
forbreending. Det er ikke muligt alene p& baggrund af metodebeskrivelserne at vurdere i hvilket
omfang forskellen har praktisk betydning.
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3. Analysekvalitet

3.1 Krav til analysekvalitet
Krav til analysekvalitet for TN i jord og slam findes i bekendtgerelse om kvalitetskrav til miljoma-
linger /7/. De er gengivet nedenfor i Tabel 2.

TABEL 2
KRAV TIL ANALYSEKVALITET FOR TOTAL NITROGEN /7/

Aktionsvaerdier ved Krav til analysekvalitet
kvalitetskontrol
Provetype ST max CVT max LD Uabs Urel
(g/kg TS) (g/kg TS) (g/kg TS)
Jord 0,05 5% 0,1 0,2 20%
Slam 1 5% 1 3 15%

Bekendtggarelsen har yderligere krav til, at malinger skal udferes som akkrediteret teknisk prevning,
og at den anvendte metode skal vare enten Nordforskmetoden eller Felles arbejdsmetoder. I dette
kapitel er alene kravene til analysekvalitet i Tabel 2 relevante.

3.2 Dokumentation for analysekvalitet

Referencelaboratoriet har tidligere /8/ sammenstillet analysekvalitet for TN pé basis af resultater
fra danske praestationsprgvninger. Denne sammenstilling er gengivet nedenfor suppleret med data
fra preestationsprevninger gennemfort efter udgivelse af sasmmenstillingen.

TABEL 3
TOTAL NITROGEN — RESULTATER FRA PRESTATIONSPROVNINGER

TOTAL NITROGEN (g/kg TS)

PROVETYPE u n m Sr SL SR CV: CVL. CVr REF

Torret slam 36,0 28 35,5 0,53 1,57 1,66 1,5 4,4 4,6 9802
44,2 7 43,7 0,70 1,43 1,59 1,6 3,3 3,6 0205
32,1 8 32,6 0,46 2,46 2,50 1,4 7,6 7,8 0205
45,9 9 45,7 0,80 1,51 1,71 1,7 3,3 3,7 0407
30,5 6 30,7 0,45 1,27 1,35 1,5 4,2 4,4 0407
44 4 43,8 0,83 2,86 2,08 1,9 6,5 6,8 0608
47 4 46,3 0,31 3,70 3,72 0,7 7,9 7,9 0608

Torret jord 1,54 20 1,54 0,056 0,038 0,068 3,7 2.5 4,4 9802
0,34 8 0,33 0,023 0,033 0,040 6,6 9,6 11,7 0104
0,85 7 0,84 0,018 0,027 0,033 2,1 3,2 3,8 0104
0,37 5 0,37 0,008 0,094 0,095 22 254 255 0507
0,45 5 0,42 0,025 0,12 0,12 55 256 26,2 0507

Torret sediment 2,00 20 1,99 0,080 0,071 0,107 4,0 3,6 53 9802

w: nominel veerdi; n: antal deltagere; m: middelveaerdi; s:: standardafvigelse for repeterbarhed; si.: standardafvi-
gelse mellem laboratorier; sk: standardafvigelse for reproducerbarhed; CV: variationskoefficienter svarende til
de tre standardafvigelser; REF: 4ann hvor a4 er de to sidste cifre i arstal og nn er et lsbenummer for prastati-
onsprgvningen
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Ved prastationsprevningerne har flertallet af laboratorier anvendt Nordforskmetoden, nogle har
anvendt ikke-reducerende Kjeldahl-bestemmelser, og i to prestationsprevninger for slam har et
enkelt laboratorium anvendt terforbreending. Der har derfor ikke veeret datagrundlag for sammen-
ligning af metoder i de enkelte praestationspreovninger. Nedenfor er data for alle praestationsprov-
ninger samlet, siledes at datagrundlaget for hver metode forbedres. For terforbranding og felles
arbejdsmetoder (ikke-reducerende Kjeldahl-bestemmelse) er datagrundlaget stadig meget spinkelt.
Tabellen er suppleret med data for analysekvalitet fra de to nye standarder, DS/EN 16169 og DS/EN
16168.

TABEL 4
SAMMENLIGNING AF ANALYSEKVALITET FOR METODER TIL BESTEMMELSEN AF TOTAL NITROGEN I
JORD OG SLAM

TOTAL NITROGEN (g/kg TS)

PROVETYPE | Metode Ar n u Genfinding  sr Cvr df

Torret slam | Nordforskmetoden alledr 27 31-47 100,7% 7,1% 21
Andre Kjeldahlmetoder alledr 8  31-47 95,6% 7,4% 2
EN 16169 19 36-39 98,7% 6,3% 17
Torforbreending alledr 6 31-47 103,7% 0]
EN 16168 23 36-39 101,0% 3,8% 21

Torret jord Nordforskmetoden alledr 20 0,3-0,9 102,7% 0,14 16
Felles arbejdsmetoder alledr 4 0,3-0,9 104,4%
Andre Kjeldahlmetoder alledr 8 0,3-0,9 106,3% 0,053 4
EN 16169 21 1,7-1,9 96,1% 0,36 19
EN 16168 23 1,7-1,9 103,6% 0,35 21

Symboler som i Tabel 1; df: antal frihedsgrader

Koncentrationsniveauet for TN er vasentligt hgjere i slam end i jord. Det er derfor valgt at beskrive
reproducerbarhedsspredningen, dvs. den spredning der fremkommer, nér forskellige laboratorier
analyserer samme prave, ved standardafvigelse for jord og variationskoefficient for slam.

De lave koncentrationer i jord er formodentlig forklaringen pa, at der ikke findes data fra preestati-
onsprgvninger for terforbraending, idet de koncentrationer, der har varet i de udsendte prover, er
teet pa den forventelige detektionsgranse, jf. Tabel 1. Faelles arbejdsmetoder har jord som sit an-
vendelsesomrade, hvilket antages at forklare, at denne metode ikke er anvendt pa slamprever.

Sammenlignes kvaliteten af datagrundlaget ved hjzlp af kolonnen for antallet af frihedsgrader, df,
ses, at der findes et godt grundlag for Nordforskmetoden og de to nye metodestandarder, EN 16169
og EN 16168. For andre Kjeldahlmetoder findes et spinkelt datagrundlag og for terforbraending
(slam) og Fzlles arbejdsmetoder (jord) findes alene spinkle data for genfinding.

3.2.1 Analysekvalitet for slam

I slam ses ensartede veerdier for CVr for alle metoder, med sandsynlighed for bedre analysekvalitet
for EN 16168 (terforbrendingsmetode). Forskellen er signifikant pa 99% konfidensniveau. Genfind-
ingen for terforbreending bade ved preestationsprevninger (usikker veerdi) og ved afprgvning af EN
16168 er lidt hgjere end ved de ovrige metoder, og der er ligeledes en tendens til, at Nordforskmeto-
den giver hgjere genfinding end andre Kjeldahlmetoder, herunder EN 16169. Disse forskelle er
forventelige, jf. afsnit 2, men de er sma og ikke statistisk signifikante.

Islam er kravet til detektionsgranse (LD) 1 g/kg TS, jf. Tabel 2. Ingen af de prover, der har varet

anvendt ved praestationsprevninger og afprevning af de nye metoder er i neerheden af 1 g/kg TS, og
det er derfor ikke muligt ud fra de foreliggende data at sige noget om detektionsgraensen. I de to nye
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standarder anfores laveste graense for maleomréadet til hhv. 0,3 g/kg TS og 0,2 g/kg TS, hvilket er
fuldt tilstraekkeligt i forhold til kravet.

Pa grund af at koncentrationerne i proverne har vaeret langt over kravet til detektionsgraense, er det
heller ikke muligt at se, om kravet til ekspanderet méleusikkerhed (absolut veerdi) kan overholdes.
Det er en almindeligt anvendt antagelse, at standardafvigelse for reproducerbarhed i preestations-
provninger eller metodeafprovninger er et udtryk for den standardusikkerhed (dvs. ikke-
ekspanderet méleusikkerhed), der kan opnas som helhed i den gruppe af laboratorier, der har del-
taget. En tilsvarende fremgangsmade har ogsa tidligere vaeret anvendt af referencelaboratoriet (/9/,
/10/). Hvis CVr derfor er mindre end halvdelen af krav til ekspanderet maleusikkerhed (relativ
veerdi) kan kravet til den ekspanderede maleusikkerhed sandsynligvis overholdes. Det betyder for
slam, at CVr hgjst ma veere halvdelen af 15%, dvs. 7,5%. Dette krav er overholdt for alle metoder.

For slam m3 alle de undersogte metoder, herunder de to nye metoder (EN 16169 og EN 16168),
séledes forventes at give sammenlignelige resultater og tilfredsstillende analysekvalitet.

3.2.2 Analysekvalitet for jord

I jord giver de to nye metoder, EN 16169 og EN 16168, begge hgjere standardafvigelse for reprodu-
cerbarhed, sg, end Nordforskmetoden og forskellen er signifikant p& 99,9% konfidensniveau. Gen-
findingen for Nordforskmetoden og EN 16168 (terforbreendingsmetode) afviger kun minimalt fra
hinanden. EN 16169 (Kjeldahlmetode) giver lidt lavere genfinding end de ovrige metoder, men
forskellen er ikke signifikant.

Ijord er kravet til LD 0,1 g/kg TS. I Tabel 3 ses verdier for standardafvigelse for repeterbarhed, sr,
som er den standardafvigelse, der opnds ved gentagen analyse pa det samme laboratorium indenfor
et kort tidsrum. Denne standardafvigelse er egnet til at vurdere detektionsgraensen, forudsat at
koncentrationen i preverne er i neerheden af den forventelige detektionsgreanse. Det er tilfeeldet for
jord. s ligger mellem 0,008 og 0,025 g/kg TS, dog 0,056 g/kg TS for den tidligste preaestationsprov-
ning (fra 1998). Antages det, at de seneste vardier er reprasentative, svarer de til, at detektions-
gransen ma forventes at ligge mellem 0,024 og 0,075 g/kg TS. Det er derfor forventeligt, at de an-
vendte metoder, som er Nordforskmetoden, Falles arbejdsmetoder og andre Kjeldahlmetoder, kan
overholde kravet til detektionsgraense pé 0,1 g/kg TS. For de to nye metoder angives i metoderne
typiske detektionsgranser pa 0,3 g/kg TS (EN 16169) og 0,2 g/kg TS (EN 16168). Disse er ikke til-
streekkelige i forhold til kravet til analysekvalitet.

Kravet til ekspanderet maleusikkerhed kan kun vurderes i jord som absolut vaerdi, fordi koncentra-
tionerne i jord er forholdsvis tet pa kravet til detektionsgranse. Der anvendes samme princip som
beskrevet ovenfor for CVr i slam, idet der for jord vurderes pé sr. sk ma hgjst vaere halvdelen af
kravet til ekspanderet méleusikkerhed (absolut veerdi), dvs. hgjst 0,1 g/kg TS. Dette krav er taet pa
at kunne overholdes for Nordforskmetoden, men kan ikke overholdes for de to nye metoder, EN
16169 og EN 16168.

I jord forventes de to nye metoder (EN 16169 og EN 16168) at give méleresultater, der er ssmmen-
lignelige med de i gjeblikket kraevede metoder (Nordforskmetoden og Felles arbejdsmetoder), men
informationerne tyder p4, at analysekvaliteten for de to nye metoder ikke er tilstrackkelig for jord.
P4 det foreliggende grundlag kan krav til analysekvalitet naesten overholdes for Nordforskmetoden,
og der er ikke tilstraekkeligt datagrundlag til vurdering af Feelles arbejdsmetoder.

Total nitrogen i slam og jord
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4. Konklusioner og anbefalin-
ger

Den udferte sammenstilling af data for de metoder, der i gjeblikket kraeves anvendt til analyse af
total nitrogen i jord og slam (Nordforskmetoden og Felles arbejdsmetoder), og to nye standarder
(EN 16169 og EN 16168) giver anledning til falgende konklusioner:

e Slam: de geldende metoder og de to nye metoder forventes at give sammenlignelige resul-
tater.

e Slam: analysekvaliteten for bide geeldende og nye metoder er tilstrakkelig i forhold til
krav til analysekvalitet.

e Jord: de gaeldende metoder og de to nye metoder forventes at give sammenlignelige resul-
tater.

e Jord: der er kun tilstraekkelig information til at vurdere analysekvaliteten for den ene af de
to geeldende metoder, Nordforskmetoden. Data tyder p4, at denne metode netop kan give
en kvalitet, der er tilstraekkelig i forhold til krav til detektionsgraense og méleusikkerhed.
Data for de to nye metoder viser, at disse metoder ikke kan opfylde kravene til detektions-
granse og maleusikkerhed.

P4 basis af disse konklusioner anbefaler Referencelaboratoriet:
e  Metodekrav i metodedatablad Mo23, Total nitrogen i jord og slam, opdeles siddan at de to
geldende metoder bevares med anvendelsesomréade for béde jord og slam, og der tilfgjes

de to nye metoder, EN 16169 og EN 16168, med anvendelsesomrade for slam, men ikke for
jord. Se udkast til nyt metodedatablad i Bilag 1:.
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Bilag 1:

Udkast til revideret metodedatablad Mo23, Total nitrogen i

jord og slam

Mo023

Total nitrogen i jord og slam

Anvendelsesomrade

Total nitrogen i jord og slam

Pravetagning

Preverne udtages séledes, at de er repreesentative for den lokalitet resultaterne
forventes at skulle beskrive.

Malemetode(r)

Oplukning foretages efter en -ved-Kjeldahl-oplukning-efterfulgt-af-bestermmelse
af-dannetnitrogen—En-af felgende procedurer-skal-anvendes: Nordforsk Publica-
tion 1975:6 eller Feelles arbejdsmetoder for jordbundsanalyser, Landbrugsmini-
steriet, metode 4. Slutbestemmelse kan foretages efter en af ovennaevnte meto-
der eller anden egnet metode. Disse to metoder kan anvendes til bade jord og
slam.

Ved analyse af slam kan desuden anvendes fglgende procedurer: DS/EN 16168
(seneste udgave) eller DS/EN 16169 (seneste udgave).

-Laboratoriet skal sikre, at det kan anvende valgte metoder med mindst den ana-
lysekvalitet (méleomréde og evrige kvalitetsparametre), der er n@dvendig til det
@nskede formal.

Pravebeholder

Praver skal opbevares i egnede beholdere, der kan lukkes taet.

Prgvehandtering inden
analyse

Laboratoriet skal sikre, at delpraver udtaget til analyse er repraesentative for hele
den modtagne prave. For praver, hvor der kan foretages en tilstraekkelig homo-
genisering af den vade preve, kan delpraver udtages uden forudgéende tarring.
Der udtages en seerskilt prave til terstof bestemmelse.

Neddeling Sten og fremmedlegemer frasorteres og beskrives. Frasorteret veegtprocent be-
stemmes. Der udtages en repraesentativ delprave til analyse. Der udtages en
seerskilt prave til tarstof bestemmelse.

Opbevaring Praverne skal opbevares koldt (< 4°C). Preveforberedelsen ber foregé indenfor

Analysen skal veere afsluttet
inden for de naevnte tidsfri-
ster

to uger efter prevetagning. Alternativt kan preverne fryses (-18 °C) direkte efter
preveudtagning og opbevares frosset indtil praveforberedelsen kan finde sted
eller preverne kan terres og opbevares i tarret tilstand.

Seerlige forhold

Blindpreve, som repreesenterer de anvendte de anvendte kemikalier/reagenser
og oplukningsbeholderne, skal indgé i hver analyseserie.

Version / Dato

V024 /3019.11.201306

Ansvarlig for udarbejdelsen

Ulla Lund
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Maling af total nitrogen i slam og jord — Betydning af nye DS/EN standarder
Bestemmelse af total nitrogen (TN) i slam og jord skal i henhold til geeldende bestemmelser ske efter en
specificeret metode. I 2012 er udgivet to nye standarder for total nitrogen.

Rapporten giver en oversigt over de fire metoder — de to, der i gjeblikket kraeves anvendt, og to nye stan-
darder - og en vurdering af, i hvilket omfang de kan forventes at give sammenlignelige resultater. Forméa-
let hermed er at &bne for anvendelse af de nye metoder, hvis det er muligt. Der er imidlertid utilstreekke-
ligt datagrundlag for den ene af de nu kraevede metoder, og konklusioner gaelder derfor de resterende tre
metoder.

For slam viser rapporten, at de tre metoder giver ssmmenlignelige resultater og tilfredsstillende analyse-
kvalitet. For jord giver de tre metoder ligeledes sammenlignelige resultater, men de to nye metoder giver
ikke en analysekvalitet, der er tilfredsstillende til analyse af jord.

P& det grundlag anbefaler rapporten, at de to nye metoder tilfgjes som mulige analysemetoder for slam,
mens der ikke anbefales endringer for jord.
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