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ANALYSEKVALITETSKRAV TIL PARAMETRE DER PT . IKKE ER
DZAKKET AF BKG. NR. 866

1 Bekendtggrelsens bilag 1.10, Kontrol af jord

Endeligt forslag til kvalitetskrav for nye parametre i bilag 1.10 i bekendtggrelsen ses i
bilag A til neerveerende notat. Bilag A og de nedenfor viste tabeller er fremkommet
ved beregninger, der ses i regneark /2/. | forhold til bilag i den kommende bekendtga-
relse om analysekvalitet mangler forslaget henvisninger til metodedatablad med spe-
cifikation af den kreevede analysemetode. Udvikling af forslagene og sammenligning
af forslagene med vaerdier beregnet pa basis af miljgkvalitetskrav mv. er beskrevet
nedenfor.

Udledning af forslag, beregninger, afrundinger mv. er sket efter de principper, der er
beskrevet i notat 11.1.

Sum af kulbrinter bestar af en sum af de fire fraktioner, der findes krav til. Starrelsen
af den opnaelige detektionsgreense, st max 09 ekspanderet maleusikkerhed (absolut
veerdi) afhaenger derfor af hvilke fraktioner, der indgar i summen. Det er derfor ikke
relevant at stille krav til detektionsgraense, st max 09 ekspanderet maleusikkerhed
(absolut veerdi) for sum af kulbrinter. Krav til CVt . 0g ekspanderet maleusikkerhed
(relativ veerdi) er den samme for alle fraktioner, og krav til disse to stagrrelser opret-
holdes derfor.

1.1 Basis for fgrste forslag til krav til analysekv  alitet

1.1.1 Detektionsgreense

For de nye parametre i jord findes ingen krav til detektionsgraense, men der findes
krav til de samme parametre i sediment fra regnvandsbassiner i NOVANA 2011-
2015. Disse er identiske med detektionsgraenser specificeret i den standard, der skal
anvendes (Reflab Metode 1). Disse er anvendt som basis.

Starrelsesorden for disse krav til detektionsgraense er efterprgvet ved hjeelp af data
fra 5 praestationsprgvninger med til sammen 10 jordprgver fra perioden 2001 — 2006.
For fraktionen C¢Hgs — C1o bekraefter praestationsprgvningerne, at de kraevede detek-
tionsgreenser kan opnas.

Opdeling i kulbrintefraktioner mellem C44 0g Cys er aendret siden afholdelse af pree-
stationsprgvningerne, men det antages, at den analysekvalitet, der var geeldende
ved afholdelse af preestationsprgvningerne, ogsa vil deekke den nye fraktionsopde-
ling. Alle pragver i praestationsprgvningerne har for fraktionen C,q — C,5 koncentratio-
ner, der er for hgje til vurdering af detektionsgreense, hvorfor detektionsgreensekravet
for sediment ikke kan verificeres. Det anvendes derfor uden bekreeftelse pd om det
er realistisk.

Den kreevede detektionsgraense for fraktionen Cy — Cyg €r 25 mg/kg TS. Preestati-
onsprgvningerne tyder for fraktion C,s — C3s pa detektionsgraenser omkring 10 mg/kg
TS. Den kreevede detektionsgraense vil derfor uden vanskelighed kunne opnas.



Referencelaboratorium for Kemiske Miljgmalinger, Eurofins Miljg A/S
Naturstyrelsen, Miljgministeriet

Notater til opdatering af analysekvalitetsbekendtggrelsen
Notat 11.4 dato den 22/7-2011

1.1.2 Total standardafvigelse, absolut veerdi, s 1 max

Som falge af mangel pa information om total standardafvigelse for kulbrintefraktioner
i jord er det valgt at anvende samme model, som er anvendt ved udledning af detek-
tionsgraense for eksisterende parametre i blg. 866: St max = LD. Forslag til St max €r
saledes sat til samme veerdi som krav til detektionsgraense for sediment fra regn-
vandsbassiner i det nationale overvagningsprogram.

Veerdierne fremgar af bilag B.

Disse forslag til st max € Sammenlignet med standardafvigelsen for reproducerbarhed
(sr) fra preestationsprgvninger i perioden 2001-2006. sg indeholder variation mellem
laboratorier og ma derfor formodes at veere sterre end den totale standardafvigelse
pa et enkelt laboratorium. Med de samme begraensninger, som er naevnt ovenfor (af-
snit 1.1.1) vedrgrende basis for krav til detektionsgraense, bekreefter resultaterne af
preestationsprgvningerne forslagene til St max SOm rimelige veerdier.

1.1.3 Total standardafvigelse, relativ veerdi, CV 1 nax

Datagrundlaget for forslag til veerdi for CVr nax €r begreenset, idet der alene findes
information fra preestationsprgvninger, hvilket vil sige standardafvigelsen for reprodu-
cerbarhed (CVg), som indeholder bade variation inden for det enkelte laboratorium
og variation mellem laboratorier. Veerdien for CVg er hgj, varierende mellem 20% og
40% med hovedvaegt omkring 25% for alle kulbrintefraktioner. | lyset af at CVy inde-
holder bidrag bade fra CV+ for de enkelte laboratorier og variation mellem laboratori-
erne, skgnnes en rimelig veerdi for CVr nax at veere 10%. Denne veerdi er hgj i forhold
til alle andre parametre, men skannes ngdvendig pa& grund af den seerlige integrati-
onsteknik, der anvendes ved bestemmelse af kulbrintefraktioner.

Ved hgring af udkast til den reviderede bekendtggrelse blev imidlertid modtaget ar-
gumenter for at lempe CVr nax for sum af kulbrinter. CVr nmax €r lempet til 15% i stedet
for 10%. Andringen medfarer ingen sendring for U, som allerede med hgringsfor-
slaget var pa den maksimale veerdi (50%).

Veerdierne fremgar af bilag B.

1.1.4 Krav til maksimal afvigelse fra korrekt indho  Id (bias)

Maksimal afvigelse fra korrekt indhold er 2% for alle parametre i jord, der i dag er
omfattet af bkg. nr. 866. Det anbefales at anvende samme veerdi for de nye paramet-
re.

1.2 Sammenligning af foreslaede krav til analysekva litet (andet forslag)
med veerdier baseret pa EQS mv.

De beregnede krav til analysekvalitet er sammenlignet med det gnskelige i forhold til
jordkvalitetskriterier fra Miljgstyrelsen /1/.

Jordkvalitetskriterierne er sammenlignet med detektionsgreense og ekspanderet ma-
leusikkerhed som beskrevet i notat 6, idet kvantifikationsgraensen er beregnet som 3
- LD.

1.2.1 Detektionsgraeense

Tabel 1 viser resultaterne for detektionsgreense. Tabellen stammer fra regnearket /2/,
siden "LQ smlg TV og sw". | tabellen er anvendt fglgende forkortelser:
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ST max Maksimal total standardafvigelse skgnnet pa basis af krav til detektions-
greense i NOVANA 2011 — 2015, som beskrevet i afsnit 1.1.2
Krav: Jordkvalitetskriterier iht. /1/

1LD: Skannet detektionsgraense (ferste forslag) pa basis af krav til detektions-
greense (LD) for sediment fra regnvandsbassiner i NOVANA.

2 LD: Afrundet detektionsgreense (andet forslag)

3 LD: Endeligt forslag til detektionsgraense

I nogle tilfeelde er den beregnede og afrundede detektionsgraense stgrre end de
veerdier, der er gnskelige i forhold til jordkvalitetskriterier. | disse tilfaelde er lagt
sveertning over den veerdi (baseret pa jordkvalitetskriteriet), som de umiddelbare be-
regninger (kolonne "2 LD") ikke kan opfylde. | teksten under tabellen er disse para-
metre gennemgaet, og det er konkluderet, i hvilket omfang det er muligt eller nad-
vendigt at justere detektionsgraensen. Konklusionen er udmgntet i kolonnen "3 LD".

|Tabe| 1 Kontrol af jord

Sammenligning mellem beregnede detektionsgraenser (LD) og LQ baseret pa jordkvalitetskriterier
Overyv| 1 2 3 LQ=| 03"
|Parameter Enhed |LD ** Krav LD LD LD |3-LD| krav
Kulbrinter
Flygtige kulbrinter, C6H6 - C10 mg/kg TS| 2,5 25 2,5 2 2 6 7,5
Lette kulbrinter, C10 - C15 mg/kgTS| 5 40 5,0 5 5% 15 12
Lette kulbrinter, C15 - C20 mg/kg TS 5 55 5,0 5 5 15 16,5
[Tunge kulbrinter, C20 - C35 mg/kg TS | 25 100 25 20 20%* 60 30

*: den foresl&ede veerdi er udtryk for den bedste tilgaengelige teknik. Detektionsgraensen er utilstraekkelig il
kontrol af jordkvalitetskriteriet.

** OvervLD er tilnsermet fastsat pa baggrund af LD-kravet for sediment i regnvandsbassiner under NOVANA,
der er lig LD i metodestandarden for parametrene

Lette kulbrinter, C1o — C15 0g tunge kulbrinter, C, — Css: Andet forslag til detektions-
greenser for de to naevnte kulbrintefraktioner er ikke tilstraekkeligt i forhold til jordkvali-
tetskriteriet. Referencelaboratoriet vurderer imidlertid, at det ikke er teknisk muligt at
opna de @nskelige detektionsgraenser, hvorfor andet forslag til detektionsgraenser
ogsa er det endelige forslag. Forslaget er et udtryk for bedste tilgeengelige teknik.

1.2.2 Maleusikkerhed — kontrolprever og naturlige p  raver

For jord vurderes det generelt, at heterogenitet af jordprgver modtaget til analyse gi-
ver et vaesentligt bidrag til maleusikkerheden for naturlige prgver, som ikke er daekket
ved de usikkerhedsbidrag, der ses ved kvalitetskontrol. For de foreliggende paramet-
re, sum af kulbrinter og kulbrintefraktioner, er forslag til analysekvalitet i veesentligt
omfang baseret pa heterogene prgver, hvorfor der anvendes samme principper for
afrunding, som der anvendes for vandige praver.

Ekspanderet maleusikkerhed beregnet i farste forslag er derfor rundet op uden yder-
ligere ggning. Safremt den afrundede veerdi er meget teet pa den oprindeligt bereg-
nede veerdi (mindre end 15% stgrre end den beregnede veerdi), er dog rundet et trin
leengere op.
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1.2.3 Ekspanderet maleusikkerhed (absolut veerdi)

Tabel 2 viser resultaterne for ekspanderet maleusikkerhed (absolut veerdi). Tabellen
stammer fra regnearket /2/. De veerdier, der er anvendt til beregning af den ekspan-
derede maleusikkerhed, er vist i bilag B. | tabellen er anvendt fglgende forkortelser:

Krav: Jordkvalitetskriterier iht. /1/
1Uas:  Beregnet ekspanderet maleusikkerhed, absolut veerdi (farste forslag)

Den anvendte model er:U,,, = 2-\/(sTmax)2 +(Bias)” + (U, )’ , hvor Bias og

Uret €F angivet i %, og det antages, at U,,s Skal geelde op til en koncentrati-
on svarende til 10 gange St max-

2 Uaws:  Afrundet ekspanderet maleusikkerhed, absolut vaerdi (andet forslag)

3 Uaws.  Endeligt forslag til ekspanderet maleusikkerhed, absolut veerdi

| tabellen er anvendt svaertning pa samme made som i tabel 1, hvor en veerdi ikke
kan opfyldes med den beregnede og afrundede ekspanderede maleusikkerhed. |
teksten under tabellen er disse parametre gennemgaet og det er konkluderet, i hvil-
ket omfang den gnskelige ekspanderede maleusikkerhed kan tilgodeses. Konklusio-
nen er udmgntet i kolonnen "3 Ugys”.

Tabel 2 Kontrol af jord

Sammenligning mellem beregnede ekspanderede usikkerheder (U.ps) 0g U.bs baseret pd
jordkvalitetskriterier

1 2 3 03"
Parameter Enhed Krav | Uabs Uabs Uabs krav
Kulbrinter
Flygtige kulbrinter, C6H6 - C10 mg/kg TS 25 7,1 10 10 12,5
Lette kulbrinter, C10 - C15 mg/kg TS 40 14,3 20 20 20
Lette kulbrinter, C15 - C20 mg/kg TS 55 14,3 20 20 27,5
Tunge kulbrinter, C20 - C35 mg/kg TS 100 | 714 100 100* 50

*: den foresl&ede veerdi er udtryk for den bedste tilgaengelige teknik. Den ekspanderede usikkerhed er
utilstraekkelig til kontrol af jordkvalitetskriteriet. Der findes ikke miljgkvalitetskrav for parameteren.

Tunge kulbrinter, C,, — Cs5: Andet forslag til ekspanderet usikkerhed (absolut veerdi)
for tunge kulbrinter er ikke tilstraekkeligt i forhold til jordkvalitetskriteriet. Referencela-
boratoriet vurderer imidlertid, at det ikke er teknisk muligt at opna den gnskelige eks-
panderede usikkerhed, hvorfor andet forslag til ekspanderet usikkerhed ogsa er det
endelige forslag. Forslaget er et udtryk for bedste tilgeengelige teknik.

1.2.4 Ekspanderet maleusikkerhed (relativ veerdi)

Ekspanderet méaleusikkerhed som relativ veerdi er fremkommet ud fra de principper,
der er beskrevet i Notat 4. Den anvendte model er:

Ug =2 \/(CVTmaX)Z +(Bias)® + (U, )? , hvor alle bidrag (CVr max, Bias 0g Uy) er angivet i

%. De veerdier, der er anvendt til beregning af den ekspanderede maleusikkerhed, er
vist i bilag B.

Forslag til ekspanderet maleusikkerhed som relativ veerdi ses i Bilag A, hvor de en-
delige forslag til analysekvalitet er anfart.
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Alle forslag til ekspanderede maleusikkerheder som relativ veerdi er 50%, og vil der-
for ogsa veere 0,5 gange en kritiske vaerdi ved koncentrationer taet pa den kritiske
veerdi. Ingen af forslagene til ekspanderet maleusikkerhed som relativ veerdi giver
derfor anledning til at basere kravet pa bedste tilgaengelige teknik (BAT).

1.2.5 Akkreditering eller kvalitetsstyring i henhol d til EN ISO/IEC 17025

| forslag til kvalitetskrav som vist i bilag A er anfart, om der kraeves akkrediteret tek-
nisk pravning (vist med et A), eller om det er tilstreekkeligt, at laboratoriet har et kvali-
tetsstyringssystem i overensstemmelse med standarden EN ISO/IEC17025 eller an-
dre tilsvarende internationalt accepterede standarder (vist med et K).

Referencelaboratoriet foreslar A for alle parametre i lighed med de parametre, der
allerede er omfattet af den eksisterende bekendtggrelse om analysekvalitet.

1.3 Endeligt forslag til analysekvalitetskrav

Det endelige forslag til analysekvalitetskrav ses i bilag A. Heri findes veerdierne for
analysekvalitetskrav, for hvilke udviklingen er beskrevet i afsnit 0 og 1.2.

2 Referencer

11/ Miljgstyrelsen: Liste over kvalitetskriterier i relation til forurenet jord og
kvalitetskriterier for drikkevand, Juni og juli 2010.

/2] Bkg_analysekval_bilag_1.10 jord_ny.xls. Filen bestar af falgende ark:
Dataindsamling
Basis f beregn af U (findes i kopi i bilag B)
Beregning
Efter afrunding
Endeligt forslag (findes i kopi i bilag A)
LQ smlg TV og sw (findes i kopi i tabel 1)
U smig TV (findes i kopi i tabel 2)

pre/uol/lmu
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Bilag A — Endeligt forslag til analysekvalitetskrav , Ny
parametre
1.10 Kontrol af jord

Beregnede krav i rev bkg efter afrunding
|Parameter Enhed LD Stmax CV1imax| Uabs Uea |A/K
Kulbrinter
Flygtige kulbrinter, C6H6 - C10 mg/kg TS 2 3 10% 10 50% A
Lette kulbrinter, C10 - C15 mg/kg TS 5* 5 10% 20 50% A
Lette kulbrinter, C15 - C20 mg/kg TS 5 5 10% 20 50% A
[Tunge kulbrinter, C20 - C35 mg/kg TS| 20* 20 10% 100* 50% A
Sum af kulbrinter, C6H6 - C35 mg/kg TS 1] 15% 50% A

I: analysekvaliteten for sum af kulbrinter er varierende afhaengig af hvilke fraktioner, der er dominerende i
summen

A: mélinger skal udfgres som akkrediteret teknisk prgvning

K: mélinger skal udferes under et kvalitetsstyringssystem i overensstemmelse med standarden EN ISO/IEC
17025 eller andre tilsvarende internationalt accepterede standarder, men ikke ngdvendigvis som
akkrediteret teknisk prgvning



Referencelaboratorium for Kemiske Miljgmalinger, Eurofins Miljg A/S
Naturstyrelsen, Miljgministeriet

Notater til opdatering af analysekvalitetsbekendtggrelsen
Notat 11.4 dato den 22/7-2011

Bilag B — Udgangspunkt for beregning af krav til ek~ spanderet
usikkerhed (U aps 09 U )

Bias-krav | Uer
Parameter Enhed Stmax |CVT max % %
Kulbrinter
Flygtige kulbrinter, CsHs — Cio mg/kg TS| 2,5 10% 2% 10%
Lette kulbrinter, Cio — Cis mg/kg TS 5 10% 2% 10%
Lette kulbrinter, Cis — Cxo mg/kg TS 5 10% 2% 10%
[Tunge kulbrinter, C;o — C35 mg/kg TS 25 10% 2% 10%
Sum af kulbrinter, CsHe — Css mg/kg TS | 25 10% 2% 10%




