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Organisk stof, naringsstoffer, suspenderet stof, chlorid,
sulfat og konduktivitet i spildevand

af Ulla Lund

| perioden 2002 — 2008 er afholdt 13 praestationsprevninger for spildevandsparametre. Provematerialet var aflebsvand fra
renseanlaeg (6 praestationsprevninger), tillebsvand til renseanlzaeg (3 prastationsprevninger) og syntetiske prever med kon-
centration svarende til aflebsvand (4 praestationsprgvninger). Pa basis af disse data har Referencelaboratoriet uddraget infor-
mation om de anvendte metoder i forhold til krav til analysekvalitet og metodernes indbyrdes sammenlignelighed.

| praestationsprevningerne har deltaget danske akkrediterede laboratorier, driftslaboratorier pa renseanlaeg og industrier samt
udenlandske laboratorier. De danske akkrediterede laboratorier, som er dem, der er palagt overholdelse af By- og Landskabs-
styrelsens krav til analysekvalitet, udger et mindretal af deltagerne. Manglende overholdelse af By- og Landskabsstyrelsens
krav til analysekvalitet eller anvendt metode er derfor ikke et udtryk for den analysekvalitet, der ses i dansk offentlig miljgkon-
trol og -overvagning, men er et udtryk for de enkelte analysemetoders anvendelighed.

Resultaterne er vurderet i forhold til By- og Landskabsstyrelsens krav til et analyseresultats maksimale afvigelse fra nominel
veerdi i en praestationsprevning. Vurderingen er saledes et mal for sammenlignelighed mellem laboratorier.

Dataanalysen viser, at nasten alle metoder, som er beskrevet i danske eller internationale standarder, giver resultater, der
overholder By- og Landskabsstyrelsen krav til analysekvalitet. Det geelder ogsa testkits til COD, der er specificeret i overens-
stemmelse med ISO 15705. Undtagelserne er NVOC generelt og BOD i tillgbsvand, hvor laboratorierne som gennemsnit finder
prevernes korrekte indhold, men der er for stor spredning bade mellem laboratorierne og ved gentagen analyse pa ét labo-
ratorium. For BOD_ ., skyldes forskellen sandsynligvis, at de fleste udenlandske laboratorier analyserer BOD over 7 dogn,
hvor de danske krav er baseret pa BOD over 5 dagn. Vurderes alene pa data fra danske akkrediterede laboratorier er kravet
overholdt. Der er ikke fundet forklaring pa den store spredning mellem laboratorier for BOD i tillsbsvand og NVOC.

For de fleste analyseparametre findes tillige testkits, der giver resultater, som overholder kravene til analysekvalitet, men
ogsa andre kits hvor dette ikke er tilfeldet. | de fleste tilfelde ses ikke en abenlys grund (f.eks. et kit med uhensigtsmassigt
maleomrade) til at nogle testkits ikke opfylder krav til analysekvalitet, og der kan derfor ikke gives generelle retningslinjer for
valg af kit.

Praestationspravninger for spildevand afholdt mellem 2002 og
2008 er gennemgaet med henblik pa at uddrage generelle erfa-
ring om analysekvalitet og analysemetoder. Preestationsprav-
ningerne omfatter bestemmelse af kemisk oxygenforbrug med
dichromat (COD_, ), 5-dggns biokemisk oxygenforbrug med
haemning af nitrifikation (BOD,_ ), ikke flygtig organisk kul-

stof (NVOC), ammonium (NH,), nitrit+nitrat (NO,,.), total nitro-
gen (TN), orthophosphat (PO,), total phosphor (TP), chlorid,
sulfat (SO,), pH, konduktivitet og suspenderet stof (SSTS).

| tillgbsvand blev desuden analyseret 5-dggns biokemisk
oxygenforbrug uden haemning af nitrifikation (BOD ;) og Kijel-
dahl-nitrogen. Pravematerialet var syntetisk prgve med koncen-
tration svarende til aflgb fra renseanlaeg, naturligt aflebsvand, og
naturligt tillabsvand. Praestationsprgvningerne var organiseret af
Eurofins Miljg A/S.
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Fremgangsmade

Dataanalyse og symboler

For hver praestationsprgvning er foretaget en statistisk analyse
til vurdering af metoderne, og for hver parameter er disse vurde-
ringer samlet pravetype for prgvetype. Til sidst er dataanalysen
samlet for alle prgvetyper i de tilfaelde, hvor det er sandsynligt, at
analysekvaliteten er uafhaengig af prevetypen. De to farste trin i
dataanalysen er dokumenteret i et notat fra Referencelaborato-
riet /1/ og den afsluttende analyse og vurdering er vist nedenfor.

Den analysekvalitet, der opnas af deltagerne i preestationsprgv-
ninger er vist parameter for parameter og metode for metode
nedenfor. | tabellerne er anvendt falgende symboler:

p = antallet af laboratorier, der har anvendt den pagaeldende
metode, og hvis data indgar i databehandlingen

q= antallet af udelukkede laboratorier for den pageeldende
metode
X = koncentrationsinterval for nominel veerdi i de preestations-

pravninger, der indgar i analysen
G = genfinding (gennemsnit i procent af nominel veerdi)
s, = standardafvigelse for reproducerbarhed eller
CV, = variationskoefficient for reproducerbarhed
Med henblik pa overskuelighed og sterst mulig styrke af de sta-
tistiske analyser er data for alle preestationsprgvninger samlet.

Metoden hertil er beskrevet i et notat fra Referencelaboratoriet
"l.

Vurdering af metode
Analysemetoderne er vurderet ud fra to synspunkter:

1. Vil metoden kunne overholde By- og Landskabsstyrelsens
(BLST) krav til analysekvalitet /2/?

2. Vil de anvendte metoder give sammenlignelige resultater og
sammenlignelig spredning mélt ved CV_ (eller ved lav kon-
centration, s;)?

Krav til analysekvalitet kontrolleres i forhold til a) krav til fraveer
af systematisk fejl og b) krav til maksimal afvigelse ved ekstern
kvalitetskontrol, idet kravet anses for opfyldt, hvis 95% af malin-
gerne for en given metode kan forventes at overholde kravet.
Det betyder at

a) den gennemsnitlige genfinding skal ligge mellem 98% og
102%, eller hvis det ikke kan overholdes, at genfindingen i
det mindste ikke afviger statistisk signifikant (95% signifikans-
niveau) fra 100%, og

b) spredningen ma hgjst veere 10% for CV_ eller2 - s fors,.
Veerdien for 2 - s, er 20 mg/L O, for COD og 2 mg/L O, for
BOD. For konduktivitet er kravet dog skeerpet, saledes at
CV,, hajst ma veere 5%.

| de tilfeelde, hvor krav til CV, ikke kan opfyldes af den metode,
som kraeves anvendt /2/, er yderligere undersagt starrelsen af
CV, spredningen for repeterbarhed. Spredningen for repeter-
barhed giver sammen med dag-til-dag spredningen den total
spredning for et laboratorium. Hvis CV, er starre end kravet il
total spredning, CV, ., kan det derfor konkluderes, at dette krav
ikke kan opfyldes. Er CV. mindre end CV.. _ kan der ikke drages
nogen konklusion, fordi starrelsen af dag-til-dag variationen ikke
kendes. Kravet til CV er, at den hgjst ma vaere 5%.

T max
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Sammenligning af metoder foretages ved signifikanstests pa
95% konfidensniveau.

Hvor en metode er anvendt af mindre end 20 laboratorier sam-
let over alle preestationsprgvninger, er resultatet vurderet som sa
usikkert, at det ikke indgar i den statistiske analyse.

Kemisk oxygenforbrug med kali-
umdichromat

Bestemmelse af COD skal foretages efter DMU-metoden (aflgb)
/ DS 217 (tillgb) eller et testkit, der opfylder ISO 15705 og har

et snaevert maleomrade /2/. DMU-metoden er anvendt af sa fa
laboratorier, at den ikke kan indga i den statistiske analyse. ISO
15705 fglges alene for to testkits fra Merck. Enkelte laboratorier
har tillige anvendt kits fra HACH-Lange, som opfylder kravene,
men i sa lille antal, at det ikke giver mening at foretage statistisk
analyse pa dataene. De ses derfor ikke i nedenstaende tabel.

Prevetype Metode p (9) X G Sk CVy
% %
852) |14 [101 489 |55

DS 217 383

Alle an’;‘/?_H e 18 (0) ;g-s 98 | 4,67 .
HACH 2-1500 14-
mall 52(0) [543 |112 [6:28 10,0
DMU 10 (0) | 14-53 | 100
Lange LCK
114, 150-1000 |96 (2) | 14-53 | 110
mg/L

Lange LCK 314
(15-150 mg/L),
LCK 414 (5-60
mg/L)

Merck 1.14560
(4-40 mg/L),
1.14540 (10-150
mg/L)

Lange LCK 114
(150-1000 mg/L),
LCK 514 (100- 173-
2000 mgiL), | 92®) |3g3 [105
LCK 614 (50-

300 mg/L)

Aflgb (naturligt

og syntetisk) 241 (1) | 14-53 | 100

65 (5) |14-53 | 102

Tillgb

Tabel 1. Resultater for bestemmelse af COD_, (mg/L O,) i preestations-

pr@vninger.

Resultaterne viser, at de to testkits, der opfylder ISO 15705, dvs.
Merck 1.14560 og Merck 1.14540, ogsa opfylder BLSTs kvali-
tetskrav. Det samme er tilfeeldet for DS 217. De metoder, der
kreeves anvendt, opfylder saledes kravene til analysekvalitet. Det
samme er tilfeeldet for Lange LCK 314 og LCK 414 i aflgbsvand,
som imidlertid ikke falger ISO 15705, og derfor ikke er i over-
ensstemmelse med BLSTs krav til analysemetode. De naevnte
metoder giver desuden sammenlignelige resultater og sammen-
lignelig spredning.

HACH 2-1500 mg/L giver i gennemsnit resultater, der er starre
end de ovennaevnte metoder og en genfinding, der ikke overhol-
der BLSTs krav. Det bemeerkes, at testkittet ud over ikke at falge
ISO 15705 tillige har et meget bredt maleomrade. Det andet test-
kit fra samme producent, HACH 3 — 150 mg/L, som har snaev-
rere maleomrade, overholder muligvis kravene til analysekvalitet.

Materialet er dog for usikkert til konklusion.

Lange LCK 114 i aflabsvand giver ligeledes en hgj genfinding,
som ikke overholder BLSTs krav. Dette testkit har et maleom-
rade, der ikke er egnet til aflabsvand.

Disse to testkits er saledes ikke velvalgte til formalet, og produ-
centerne har andre kits, som havde veeret et bedre valg.

| tillgbsvand giver Lange LCK 114, LCK 514 og LCK 614 en gen-
finding, som ikke overholder BLSTs krav, og som afviger fra DS
217. Ingen af de naevnte testkits er i overensstemmelse med ISO
15705 og er derfor ikke er i overensstemmelse med BLSTs krav
til analysemetode. Der findes i tillgbsvand ikke data for testkits,
der folger standarden.

Ikke-flygtigt organisk kulstof
Bestemmelse af NVOC skal foretages i henhold til ISO 1484
efter et princip med termisk oxidation af det organiske kulstof.
Resultaterne af metodesammenligning er vist i tabel 2.

Pravetype Metode p(9) X G CV,
% | %
2N 1 (U E 33(1) |6-17 [105 | 13,6
oxidation
Syntetisk Lange, LCK 383,5-50 | 15 5y |6.17 |115 | 13,9
mg/L
Lange, LCK 385, 3-30 20(0) |6-17 |108 | 1256
mg/L
2] Afe (T 78 (6) |9-139 [100 | 20,7
oxidation
Aflab og tillgb | 52798 LCK 383,550 | 19 4y 1921 [107 | 23,9
mg/L
Lange, LCK 385, 3-30 | 41 (2) |12-21 | 103 | 19,4
mg/L
) Lange, LCK 384, 50- 50-
Tillob 500 mall 27(0) |59 |104 |94
Tabel 2. Resultater for bestemmelse af NVOC (mg/L C) i praestations-

pravninger.

Et stort antal laboratorier har anvendt den kreevede metode,
og BLSTs krav til genfinding er opfyldt, men kravet til spredning
opfyldes ikke for nogen pravetyper. Der er tendens til at spred-
ningen er mindre for syntetiske prgver end for naturlige. Der

er yderligere undersggt starrelsen af CV, og den er bestemt til
6,2%. Der er ikke forskel mellem pragvetyperne. BLSTs krav il
total spredning pa et laboratorium (CV. =5 %) kan saledes
heller ikke opfyldes.

T max

Yderligere er foretaget separat databehandling for danske akkre-
diterede laboratorier, som er dem i gruppen, der er forpligtet til

at overholde BLSTs krav til analysekvalitet. Herved forbedres
spredningen (CV, = 15,9%), men BLSTs krav til analysekvalitet
overholdes fortsat ikke.

Ved preestationsprgvningerne har mange laboratorier ogsa
anvendt testkits, alle fra HACH-Lange. Testkittene giver alle gen-
nemsnit, som ikke overholder BLSTs krav. BLSTs krav til spred-
ning overholdes heller ikke af testkittene med undtagelse af LCK
384 i tillgbsvand.
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Biokemisk oxygenforbrug over 5
dagn

Malingerne af BOD er sket med haemning af nitrifikationen i bade
tillebsvand og aflgbsvand.

Bestemmelse af BOD skal i aflabsvand ske i henhold til Reflab
metode 2 og i tillebsvand i henhold til EN 1899-1. Reflab metode
2 anvendes kun af et fatal af laboratorier, og den indgar derfor
ikke i nedenstaende tabel.

Pravetype | Metode p(@ [x G
%
DS 254 41 (1) [3-11 104
EN 1899-1 142 (2) | 3-11 102
Aflgb Lange LCK 554, 0,5-
12 n%g/L i) 3-11 S
OXITOP 22 (1) |3-11 118
61-
Tillob EN 1899-1 50 (0) | 115 99
Lange LCK 555, 12 (2) 61- 93
4-1650 mg/L 115

Tabel 3. Resultater for bestemmelse af BOD ., (mg/L O,) i preestati-
onsprgvninger.

Til trods for at stort set ingen deltagere anvender den metode i
aflgbsvand, der kraeves af BLST, overholder alle de anvendte
metoder BLSTs krav til genfinding og spredning. Spredningen
er for Lange LCK 554 og OXITOP dog stgrre end for EN 1899-
1, som er den af de anvendte metoder, der er teknisk teettest pa
den kraevede.

| tilgbsvand anvender de fleste laboratorier den kraevede
metode, EN 1899-1. Den overholder BLSTs krav til genfinding,
men spredningen er for stor. CV, er bestemt til 7,5%, og krav il
CV; ... kan derfor heller ikke overholdes.

Yderligere er foretaget separat databehandling for danske akkre-
diterede laboratorier, som er dem i gruppen, der er forpligtet til at
overholde BLSTs krav til analysekvalitet. Datamaterialet er meget
spinkelt, men det antyder en halvering af CV,, og at BLSTs krav
til analysekvalitet dermed kan overholdes. Samtidig falder gen-
nemsnittet, og arsagen til den store spredning i tillgbsvand kan
veere, at svenske laboratorier typisk analyserer BOD over 7
degn, mens danske miljgkvalitetskrav er baseret pa BOD over

5 dagn. Det har ikke betydning for sammenlignelighed i steerkt
omsat aflgbsvand, men det er sandsynligt, at det har betydning i
tillgbsvand.

Biokemisk oxygenforbrug over 5
dagn uden haamning af nitrifika-
tion

Preestationspravninger for tillgbsvand indeholder resultater for
BOD uden heemning af nitrifikation, men deltagerne har med
enkelte undtagelser anvendt den samme metode, hvorfor der
ikke er grundlag for metodesammenligning.

Der findes ikke krav til metode eller analysekvalitet for BOD
og det antages nedenfor, at malingen kan udfgres med samme
kvalitet som BOD,_ .-

Pravetype Metode p (q) X G CV,
%
20(0) |*
Tillgb DS/R 254 106 100 |20,7
Tabel 4. Resultater for bestemmelse af BOD ,;,, (mg/L O,) i preestations-

pravninger.

Genfindingen for DS/R 254 overholder BLSTs krav, men spred-
ningen er i lighed med BOD_ ., for stor. Det samme er tilfeeldet
for CV, der er bestemt til 7,8%.

Flertallet af laboratorier, der analyserer BOD ., er danske
akkrediterede laboratorier. Separat databehandling for denne
gruppe giver derfor ikke forbedring af analysekvaliteten.

Ammonium

For ammonium findes ikke krav til hvilken metode, der skal
anvendes, og alle metoder, der overholder BLSTs krav er sale-
des acceptable.

Prevetype | Metode p (q) X G CVy
% %

DS 224, 1SO 7150-1,
EN ISO 11732, Tecator A2 ()] Onmed) e B
DS 241 13(0) |0,4-55|/98 |76
Lange LCK 303 (2-47
mg/L), LCK 304 (0,015-2

Alle mg/L), LCK 305 (112 | 567 (6)]0.4-55/99 166
mg/L)
Merck 1.14739 (0,01-2
mg/L), 1.14558 (0,2-10 )
mg/L), 1.14544 (0,5-16 B | Grmss 7 e
mg/L)

Tabel 5. Resultater for bestemmelse af ammonium (mg/L N) i praestati-

onsprgvninger.
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Testkits fra Merck har gennemsnit, der er signifikant hgjere end
de gvrige metoder, og de overholder pa dette punkt ikke BLSTs
krav.

Alle gvrige metoder overholder BLSTs krav og giver sammenlig-
nelige resultater. Datamaterialet for DS 241 er dog begreenset,
hvorfor der ikke kan konkluderes om denne metode.

Nitrit+nitrat

Nitrit+nitrat har lige som ammonium metodefrihed, og alle meto-
der, der overholder BLSTs krav kan anses for ligeveerdige.

Prevetype Metode p (q) X G CVy
% %
DS 223 96 (0) (0,8-4 | 102 |8,3
EN ISO 13395 104 (2) | 0,8-4 | 101 |6,0
Lange LCK 339, 297 (2)|0,8-4 |97 |155
0,23-13,5 mg/L 250(2) |2-4 97 |55
Alle Merck 1.14542 (0,5-
18 mg/L),
amssos |40 084 107|208
mg/L), 1.14773 (0,2 d
20 mg/L)

Tabel 6 Resultater for bestemmelse af nitrit+nitrat (mg/L N) i praestati-
onsprgvninger.

De to standardiserede metoder, DS 223 og EN ISO 13395, over-
holder begge BLSTs krav til analysekvalitet og giver sammenlig-
nelige resultater.

Testkits fra HACH-Lange og Merck overholder derimod ikke
BLSTs krav til analysekvalitet, hverken for genfinding eller spred-
ning. Spredningen er for begge signifikant hgjere end for de
standardiserede metoder. Hvis prgverne med koncentration
under 1 mg/L N frasorteres, bedres spredningen betydeligt og
lever for LCK 339 op til BLSTs krav. Testkittet LCK 339 giver sig-

nifikant lavere resultater end de gvrige metoder, hvilket muligvis
kan skyldes, at kittet kun maler nitrat, hvorfor et lille indhold af
nitrit i preverne kunne give anledning til den observerede forskel.
Testkits fra Merck giver derimod signifikant hgjere gennemsnit
end de gvrige metoder.

Total nitrogen

Total nitrogen har metodekrav, som er analyse i henhold til EN
ISO 11905-1. Denne metode har aflgst DS 221, som dog fortsat
anvendes af mange laboratorier.

Provetype Metode p(Q) X G CV,
% %
DS 221 136 (2) [4-60 | 101 |6,4
EN ISO 11905-1 91(0) [460 |99 |59
Lange LCK 138 (1-16
mg/L), 279 (4) | 4-60 |100 |8,3
LCK 238 (5-40 mg/L)
Lange LCK 338 (20-
Alle 100 mg/L) 72 (0) [4-60 |105 |6,8
Merck 1.00613 (0,5-
15 mg/L),
1.14537 (0,5-15 84 (5) [4-60 |102 |12,2
mg/L)
Merck 1.14763 (10-
150 mg/L) 10 (0) [4-60 |103 |5,9
Tabel 7. Resultater for bestemmelse af total nitrogen (mg/L N) i praesta-

tionsprgvninger.

De to standardiserede metoder, DS 221 og EN ISO 11905-1,
giver sammenlignelige resultater og begge overholder BLSTs
krav til analysekvalitet. Det samme er tilfeeldet for testkit fra
HACH-Lange LCK 138 og LCK 238.

Derimod giver testkittet LCK 338, som er anvendt i syntetiske
prever og tillgbsvand, gennemsnit, der er signifikant hgjere end
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den kraevede metode, og som ikke overholder BLSTs krav. Test-
kittene Merck 1.00613 og 1.14537 giver signifikant hgjere spred-
ning end den kraevede metode og overholder pa dette punkt
heller ikke BLSTs krav til analysekvalitet.

Kjeldahl nitrogen

Praestationsprgvninger for tillgbsvand indeholder resultater for
Kjeldahl nitrogen, men deltagerne har med enkelte undtagel-
ser anvendt den samme metode, hvorfor der ikke er grundlag for
metodesammenligning.

Provetype Metode p(@ [x G CV,
% %
Tillgb DS 242 20(0) [32-58 (99 (4,2
Tabel 8. Resultater for bestemmelse af Kjeldahl nitrogen (mg/L N) i pree-

stationsprgvninger.

Der findes ikke krav til metode eller analysekvalitet for Kjeldahl
nitrogen og det antages nedenfor, at mélingen kan udferes med
samme kvalitet som total nitrogen. Disse krav overholdes.

Orthophosphat

Orthophosphat males bade oplast og total. For oplast orthophos-
phat har nogle af preestationsprgvningerne givet mulighed for at
undersgge, om forskellige filtre giver anledning til systematiske
forskelle i resultatet. Der har veeret data til sammenligning af fal-
gende filtre:

0,45 ym membranfilter (p=55, q=4)
«  Whatman GFA (p=43, q=4)
«  Whatman GFC (p=10, g=0)

Der er ikke pavist forskel mellem disse filtre. BLST kraever, at der
anvendes 0,45 pm membranfilter til filtrering.

Der findes ikke metodekrav til selve malingen af orthophosphat.
Genfindingen for orthophosphat er ens, uanset om der males
oplast eller total orthophosphat. Oplgst (Opl.) og total ortho-
phosphat er derfor begge vist i nedenstaende tabel.

Pravetype | Metode p(@ |p(@) [x G CV, | CV,
% |%  |%
Total | Opl. Total | Opl.
110
0S 201 o |80@]0077 90 |55 |88
ENISO 6878, | 13 0y |18 (4) | 0,07-4 |99 |45 |103
del 4
Lange LCK
349 (0,05-1,5
Al 05-1,
€ mg/L), LCK 225)1 91(3)|0,07-7 |99 |52 |98
350 (2-20
mg/L)
Merck
114543, 42(0) | 21 (1) | 0,07-7 [ 101 [ 12,1 [ 11,2
0,05-5 mg/L

Tabel 9. Resultater for bestemmelse af orthophosphat (mg/L P) i pree-

stationsprgvninger.

Alle de anvendte metoder giver sammenlignelig genfinding og
den overholder BLSTs krav. Oplast orthophosphat indebaerer et
handteringstrin mere end total orthophosphat, hvilket formodent-

lig er arsagen til, at spredningen for oplgst orthophosphat for alle
andre metoder end Merck 1.14543 er signifikant sterre end for
total orthophosphat.

For Merck 1.14543 overholdes kravet til spredning ikke, hverken
for total eller oplast orthophosphat, og for total orthophosphat er
spredning ved denne metode signifikant starre end for de gvrige.

De gvrige metoder overholder alle kravet til spredning.

Total phosphor
Total phosphor skal males ved enten EN ISO 6878, del 7 eller
DS 292 (ophaevet).

Provetype Metode p@ [x G CV,
% %
DS 292 200 (5) [0,1-7 [100 |9,6

EN ISO 6878, del 7
Lange LCK 348 (0,5-
5 mg/L), LCK 349
Alle (0,05-1,5 mg/L),

LCK 350 (2-10 mg/L)
Merck 1.14543 (0,05-
5 mg/L), 1.14729
(0,5-25 mg/L)

68 (3) [0,4-7 | 100 [5,3

320 (7) | 0,17 |[101 |9,0

85(2) |0,1-7 [102 [10,0

Tabel 10. Resultater for bestemmelse af total phosphor (mg/L P) i praesta-
tionsprgvninger.

Alle de anvendte metoder overholder BLSTs krav til analysekva-
litet, og de giver alle sammenlignelig genfinding. EN ISO 6878,
del 7 giver signifikant lavere spredning end de gvrige metoder,
som indbyrdes er sammenlignelige med hensyn til spredning.

Chlorid

Der er metodefrihed for chlorid, og alle metoder, der overholder
BLSTs krav til analysekvalitet, er saledes acceptable.

Pravetype Metode p (9) X G CV,
% %
0S 236 41(1) | 325|100 (26
DS 249 ) 5152; 100
Alle lonchromatografi €15 () ;g;- 100 S
;agr}ﬁe LCK 311, 1-70 94 (10) ;g;— 101 | 10,9
Longe OS50 |20 |9 |z
m:;fk 1.14730, 5-125 44 (0) ;g;- 101 [7.0

Tabel 11. Resultater for bestemmelse af chlorid (mg/L) i praestationsprav-
ninger.

Alle de anvendte metoder med undtagelse af de to metoder fra
HACH-Lange overholder BLSTs krav til analysekvalitet, og de
giver alle sammenlignelig genfinding. De to metoder fra HACH-
Lange overholder ikke BLSTs krav til spredning. DS 239 giver
signifikant lavere spredning end de gvrige metoder.
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Sulfat

For sulfat er der lige som for chlorid metodefrihed, og alle meto-
der, der overholder BLSTs krav til analysekvalitet, er acceptable.

Metodevalget ved preestationspragvningerne er ensartet, idet der
kun er to metoder med tilstreekkeligt antal deltager til en vurde-
ring og sammenligning af metoderne.

Provetype Metode p(q) X G CV,
% %

lonchromatografi 12 () ?gé £ L=

Alle ';gggrﬁgbf'( 195,40 s (1) (92 |o7 |76

mg;fk 1.14548, 5-250 14 (1) ?28 11 |60

Tabel 12. Resultater for bestemmelse af sulfat (mg/L) i praestationsprav-
ninger.

Den ionchromatografiske metode giver resultater, der opfyl-
der BLSTs krav til analysekvalitet, mens resultaterne for HACH-
Lange LCK 153 har for lav genfinding. Der er for fa data for
Merck 1.14548 til en vurdering.

Praestationsprgvningerne indeholder resultater for pH, men

deltagerne har med enkelte undtagelser anvendt den samme
metode, hvorfor der ikke er grundlag for metodesammenligning.

Pravetype Metode p (q) X G s
%

6,9-8,3 | 100 | 0,140

R

Alle EN 27888 504(1)

Tabel 13. Resultater for bestemmelse af pH i preestationsprgvninger.

Der findes ikke krav til analysekvaliteten for pH. Ovenstaende
resultater tjener derfor alene til orientering. Analysekvaliteten er
sammenlignelig med, hvad der er set for pH gennem mange ar
13, 4/.

Konduktivitet

Der er metodefrihed for konduktivitet, og deltagerne i preestati-
onsprgvninger fordeler sig mellem to metoder.

For konduktivitet geelder strengere krav til analysekvalitet end for
de gvrige parametre, idet CV_ hgjst méa vaere 5%.

Pravetype Metode p(q) X G CV,
% %
83-
Ale DS 288 114 (1) 211 100 | 2,6
83-
EN 27888 B ) 211 100

Tabel 14. Resultater for bestemmelse af konduktivitet (mS/m) i praestati-
onsprgvninger.

Begge metoder opfylder BLSTs krav til analysekvalitet og de
giver sammenlignelige genfindinger. DS 288 giver signifikant
lavere spredning end EN 27888, men forskellen er uden praktisk
betydning.

Suspenderet stof

For suspenderet stof har det veere muligt at undersage effekten
af valg af filtertype for syntetisk og naturligt aflgbsvand. Sartorius
GFA og Munktell MGA har veeret anvendt af tilstraekkeligt mange
laboratorier, og resultaterne viser, at der ikke kan ses forskel pa
genfinding og spredning for de to filtertyper.

BLST kreever, at suspenderet stof males med metoden EN 872.
Naesten lige sa mange laboratorier anvender den &ldre standard
DS 207 eller den norske, svenske eller finske udgave af samme
standard.

Pravetype Metode p(q) X G CVy
% %

Alle DS 207 224 (8) | 24-194 |99 |7,3
EN 872 275(5) | 24-194 |99 |7,3

Tabel 15. Resultater for bestemmelse af suspenderet stof (mg/L) i pree-
stationsprgvninger.

De to metoder giver sammenlignelige resultater og begge opfyl-
der BLSTs krav til analysekvalitet.

Sammenfatning

Undersggelsen viser analysekvaliteten for en raekke alminde-
ligt anvendte metoder. Deltagerne i de praestationspragvninger,
der ligger til grund for undersggelsen, er danske akkrediterede
laboratorier, driftslaboratorier pa renseanlaeg og industrier samt
udenlandske laboratorier. De danske akkrediterede laboratorier,
som er de eneste, der er palagt at opfylde By- og Landskabs-
styrelsens krav /2/, udger ca. 10% af alle deltagere. Nar det
nedenfor anfares, at visse metoder ikke opfylder kravene til ana-
lysekvalitet, er det saledes ikke et udtryk for, at analysekvaliteten
i dansk miljgkontrol og -overvagning ikke er tilfredsstillende.

Resultaterne fra praestationspravninger i perioden 2002-2008
viser:

COD: De metoder, der kraeves anvendt af BLST, giver tilfredsstil-
lende og sammenlignelig analysekvalitet. Testkits kan anvendes
til bestemmelse af COD, under forudsaetning af at de falger stan-
darden ISO 15705. Det er tilfeeldet for to testkits, der er anvendt
til aflabsvand, og disse giver tilfredsstillende analysekvalitet. Det
geelder ligeledes to andre testkits, der ikke folger standarden.
Nogle laboratorier har anvendt testkits med uhensigtsmaessigt
maleomrade, og disse giver ikke en tilfredsstillende kvalitet. | til-
Iebsvand giver de anvendte testkits utilfredsstillende analysekva-
litet, og ingen af disse felger ISO 15705.

NVOC: Den metode, der kraeves anvendt af BLST, giver tilfreds-
stillende gennemsnitlig genfinding, men for stor spredning bade
mellem laboratorierne og inden for et laboratorium. Ingen af de
anvendte testkits har tilfredsstillende analysekvalitet.

BOD_ .. Alle anvendte metoder, herunder testkits, giver til-
fredsstillende og sammenlignelig analysekvalitet i aflabsvand. |
tillgbsvand giver den af BLST kraevede analysemetode tilfreds-
stillende gennemsnitlig genfinding, men for stor spredning bade
mellem laboratorierne og inden for et laboratorium. Forskellen

skyldes, at nogle deltagere analyserer BOD efter 7 degn, mens
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andre analyserer efter 5 dagn. Anvendes alene data fra danske

akkrediterede laboratorier (BOD efter 5 dggn) er analysekvalite-
ten tilfredsstillende. Der findes ikke tilstraekkeligt datagrundlag til
at vurdere testkits til analyse af tillgbsvand.

BOD, . BOD, ., anvendes i tillabsvand. Det overvejende fler-

tal af laboratorier anvender den samme metode og denne giver

tilfredsstillende gennemsnitlig genfinding, men for stor spredning.

Ammonium: Alle standardiserede metoder og ét testkit giver til-
fredsstillende og sammenlignelig analysekvalitet. Et testkit giver
utilfredsstillende analysekvalitet.

Nitrit+nitrat. Alle standardiserede metoder giver tilfredsstillende
analysekvalitet. Testkits giver generelt ikke data, der er sam-
menlignelige med de standardiserede metoder. Det kan i et vist
omfang skyldes, at disse alene bestemmer nitrat, hvorfor et ind-
hold af nitrit betyder en lille forskel. Ved lave koncentrationer
giver testkits utilfredsstillende stor spredning.

Total nitrogen: De af BLST kraevede metoder giver tilfredsstil-
lende og sammenlignelig analysekvalitet. Det samme er tilfeeldet
for to af de anvendte testkits, mens tre testkits giver utilfredsstil-
lende analysekvalitet.

Kjeldahl nitrogen: Kjeldahl nitrogen anvendes i tillgbsvand. Det
overvejende flertal af laboratorier anvender den samme metode,
og denne giver tilfredsstillende analysekvalitet.

Orthophosphat, oplast og total: Der ses ikke forskel mellem
de anvendte filtre ved bestemmelse af oplgst orthophosphat.
Den standardiserede analysemetode og to testkits giver tilfreds-
stillende og sammenlignelig analysekvalitet, mens ét testkit giver
utilfredsstillende stor spredning. Som forventeligt er spredningen
generelt hgjere for oplgst orthophosphat end for total orthophos-
phat.

Total phosphor: Alle anvendte malemetoder, herunder fem test-
kits, giver tilfredsstillende analysekvalitet.

-
a5 =y )
-

Chlorid: *Standardiserede analysemetoder og ét testkit giver
tilfredsstillende analysekvalitet, mens to testkits giver for stor
spredning.

Sulfat: De to anvendte standardiserede analysemetoder giver
tilfredsstillende analysekvalitet, og der er ikke tilstraekkeligt data-
grundlag for vurdering af testkits.

pH: Det overvejende flertal af laboratorier anvender den samme
metode. Der findes ikke krav til analysekvaliteten for pH, hvorfor
denne ikke kan vurderes.

Konduktivitet. Begge de anvendte standardiserede analyseme-
toder giver tilfredsstillende analysekvalitet.

Suspenderet stof. Begge de anvendte standardiserede ana-
lysemetoder giver tilfredsstillende analysekvalitet. Hvor der er til-
streekkeligt datagrundlag, viser resultaterne sammenlignelighed
uanset valg af filter.

Referencer

/1/ By- og Landskabsstyrelsens Referencelaboratorium. Metode-
vurdering for spildevandsparametre. Notat 2009.
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/3/ Miljgstyrelsens Referencelaboratorium. Kompendium over
metoder til miljiganalyser. Gennemgang af metoder i forhold
til kvalitet og kemikalieanvendelse. 1997.

/4/ Miljgstyrelsens Referencelaboratorium. Radgivning ved revi-
sion af bekendtgarelsen nr. 637. Sammenstilling af data
fra preestationspravninger 1990-2001. Teknisk notat. Marts
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Forbehandling og delpravetagning af jordprover til
metalanalyse. Bidrag til maleusikkerhed

af Anders Kjeerulff Svaneborg

Referencelaboratoriet udgav i August 2009 en rapport med titlen Forbehandling og delprgvetagning af jordpraver til metalana-
lyse, bidrag til maleusikkerhed. Rapporten omhandler sammenligning af tre procedurer til udtagning af delpreve. Procedure
1: i henhold til Vejledning fra Miljestyrelsen nr. 13, procedure 2: Tgrring, sigthing gennem 2 mm sigte og delpreveudtagning
med preveneddeler, i henhold til ISO 11464 uden formaling, og procedure 3: Tagrring, knusning til < 2 mm og delprgveudtag-
ning i henhold til NEN 5709. Resultaterne gav anledning til falgende konklusioner: Procedure 1 giver signifikant hojere spred-
ning end procedure 2 og 3. Procedure 3 giver signifikant hgjere vaerdier end procedure 2 og 1 med Pb og Cu som mulige
undtagelser. Procedure 1 er den mindst tidskravende, fulgt af procedure 3 og 2.

Resultaterne viser, at det er muligt at forbedre delprgvetagning i laboratoriet i forhold til den nuvaerende metode (procedure
1). Ingen af de tre procedurer kan dog i alle tilfaelde sikre, at naturlige jordprever giver samme analysekvalitet som meget fin-
delte og homogeniserede referencematerialer. Den spredning, som opgives i analyserapporter, er baseret pa analyse af refe-
rencematerialer ved laboratoriernes kvalitetskontrol, og resultaterne viser, at spredningen pa aktuelle naturlige prever ofte er
storre end spredning fra kvalitetskontrol, og at sterrelsen af spredningen varierer meget fra prave til prove. Usikkerhedsbi-
drag fra delprgvetagning i felten er ikke kendt, og det vides derfor ikke om delprgvetagning og analyse med den i gjeblikket
kraevede procedure (procedure 1) har vaesentlig betydning for den samlede usikkerhed pa malingen. En konklusion om det
optimale valg af procedure for delprgvetagning forudseetter kendskab til sterrelsen af bidrag til den samlede usikkerhed fra
preveudtagning i felten.

Indledning
Referencelaboratoriet udgav i 2002 en rapport, hvor procedurer Tidsforbrug
til udtagning af delprgver af jord til sporelementanalyse blev kort-
lagt /1/. 1 2006 blev udgivet et metodedatablad for bestemmelse
af sporelementer i faste matricer. Heri blev metode til udtagning
af en repraesentativ delpragve ikke naermere beskrevet, idet den
teknisk set optimale metode blev vurderet at veere for dyr.

Tidsforbruget til udtagning af en delprgve ved de tre procedurer
opgjort som faglger:

¢ Procedure 1: ca. 2 +/- ca. 0,3 minutter
¢ Procedure 2: ca. 24 +/- 9 minutter

Der forela derfor ikke dokumentation for hvad delprgvetagning »  Procedure 3: ca. 7 +/-1,5 minutter.

under de nuveerende forhold betyder for den samlede usikker-

hed, ved bestemmelse af metalindhold i jord. | disse tidsopggrelser er ikke taget hgjde for eventuelle mulig-

heder for optimering/automatisering af processen, hvilket er
specielt relevant for procedure 2, da denne indbefatter en del

For at belyse dette gennemfarte referencelaboratoriet i slutnin- manuel handtering af praverne.

gen af 2008 et projekt med det formal, at belyse den usikker-
hed, som udtagning af delprave tilferer maleresultaterne, ved
analyse af jord for de gaengse tungmetaller, Cd, Cr, Cu, Pb, Ni
og Zn. Resultaterne blev publiceret i en rapport med titlen "For-
behandling og delpragvetagning af jordpraver til metalanalyse,
bidrag til maleusikkerhed” /2/. Nedenfor er denne rapport gengi-
vet i resumé.

Gennemforelse

Der er sammenlignet tre procedurer til udtagning af delprgve.

* Procedure 1: | henhold til Vejledning fra Miljgstyrelsen nr. 13
/31.

* Procedure 2: Tgrring, sigtning gennem 2 mm sigte og del-
preveudtagning med prgveneddeler, | henhold til ISO 11464
uden formaling /4/.

» Procedure 3: Tarring, knusning til < 2 mm og delprgveudtag-
ning /5/.

De tre procedurer er hver gennemfert for 12 jordprgver, og alle
delpraver er herefter oplukket i henhold til DS259, og analyseret
for de seks metaller ved ICP-OES.

Delprocesser for procedure 2, sigtning og terring ses pa hhv.
figur 1 og 3. Keebeknuseren anvendt ved procedure 3 ses i figur
4.

Et flowdiagram der illustrerer de tre procedurer ses pa figur 2 (se
nzeste side). For forklaring af de anvendte forkortelser pa figuren
henvises til rapporten “Forbehandling og delprgvetagning af jord-
prever til metalanalyse, bidrag til maleusikkerhed” /2/.
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Deling i 2 lige
store prover

6-dobb udtagning
efter procedure 1,
samt udtagning til én
TS best. 6-dobb udtagning
efter procedure 3, +
torring (der laves TS
pé én af de 6 i forb.

med torring.

De 6 stk. P1A
sendes til knusning
ved Analytico

Udtagning afca. 3 g
prove fra hver af de
6 stk. P1A

Figur 2. Flowdiagram for forbehandling af prover

2-dobb udtagning
efter procedure 1,
samt udtagning til én
TS best.

Terring og sigtning af hele proven* efter
procedure 2

*: dvs. det der er tilbage efter dobb. udtagning
efter procedure 1)

6-dobb udtagning
efter procedure 2
Der bruges
riffelneddeler, som
giver 8 delprover.
De sidste to br uges
til TS
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Figur 4. Knusning af jord i keebeknuser, Retch Jaw Crusher
BB51 (procedure 3).

Resultater - koncentrationsniveau
For at kunne sammenligne procedure 1, 2 og 3 mht. indhold af
de 6 metaller, er for hver af de 12 prgver foretaget normalise-
ring af middelveerdierne for de tre procedurer. Talbehandlingen
er foretaget bade for og efter frasortering af outliere (baseret pa
dixon outliertest). Resultaterne - efter frasortering af outliere - er
afbildet pa figur 5.

Normaliseret indhold

‘ O Procedure 1 W Procedure 2 O Procedure 3 ‘

1.2

Gennemsnit for procedure /
samlet gennemsnit

Cd Cr Cu Ni Pb Zn

Figur 5. Normaliseret indhold af metaller, efter frasortering af
outliere

Konklusioner - koncentrationsni-

veau

Figur 5 giver umiddelbart det indtryk at procedure 3 giver hgjere
resultater end procedure 1 og 2, og at procedure 1 og 2 giver
sammenlignelige resultater. For at afggre om disse forskelle er
statistisk signifikante er de normaliserede resultater for hhv. pro-
cedure 1 og 2, procedure 1 og 3 samt procedure 2 og 3 sam-
menholdt vha. en parret t-test /2/.

Konklusionerne er fglgende:
» Procedure 1 og 2 giver signifikant forskellige resultater for
Cu, men ikke for Cd, Cr, Ni, Pb og Zn.

» Procedure 1 og 3 giver signifikant forskellige resultater for
Cd, Cr, Ni, Pb og Zn, men ikke for Cu.

» Procedure 2 og 3 giver signifikant forskellige resultater for
Cd, Cr, Cu, Ni og Zn, men ikke for Pb.

Hvor forskellene er signifikante er de typisk af samme starrel-
sesorden som for databehandling uden frasortering af outliere
/2/. Det betyder, at procedure 3 typisk giver omkring 10% hgjere
resultater end procedure 1 og 2 for de Cu, Ni, Pb og Zn og
omkring 20% hajere resultater for Cd og Cr.

Resultater - analyseusikkerhed

Der er observeret stor variation pa RSD% fra preve til prgve,
indenfor hver af de tre forbehandlingsprocedurer /2/. Det er
oplagt at dette skyldes varierende - og i mange tilfeelde hgj -
grad af heterogenitet i de 12 prgver mht. indhold af de 6 metaller.

For at kunne vurdere om der er systematisk forskel pa de tre
forbehandlingsprocedurer mht. RSD% er antaget, at den sande
RSD% (hvoraf den estimerede kun er et estimat) - for et givet
metal - er sammenlignelig i de 12 prgver. RSD% er pa basis af
denne antagelse poolet for de 12 prgver, for hvert metal og hver
forbehandlingsprocedure. Dette er afbildet grafisk pa figur 6. For
Cd er foretaget en opdeling, sadan at der for prgver med ind-
hold < 0,3 mg/kg TS er poolet spredninger, mens der for prgver
med indhold > 0,3 mg/kg TS er poolet RSD%, som for de avrige
metaller. Dette fordi niveauerne for Cd for mange af prgverne
ligger indenfor 3*detektionsgraensen (0,1 mg/kg TS). Poolede
spredninger for Cd ses pa figur 7.

O Procedure 1 B Procedure 2 O Procedure 3

16.0%
14.0%
12.0%
10.0% 1
8.0% 1
6.0% 1
4.0% 1 1
2.0% 1
0.0% -

Poolet RSD(%)

Cd Cr Cu Ni Pb Zn

Figur 6. Poolede RSD% for de tre procedurer

0.02800
0.02400 77
0.02000 -
0.01600
0.01200
0.00800
0.00400 -
0.00000 -

O Procedure 1

B Procedure 2

O Procedure 3

Poolet S

[

Cd

Figur 7. Cd, poolet spredning for prgver med indhold < 0,3 mg/kg
TS, for hver af de tre procedurer

Der er herefter udfgrt F-test for at afgere, om der er
signifikant forskel pa de poolede RSD% (og spredning for
Cd) mellem de tre forbehandlingsprocedurer. Dette er gjort
bade far og efter frasortering af outliere (baseret pa dixon
outliertest).

Konklusioner - analyseusikkerhed

P4 basis af ovennaevnte F-test kan drages felgende konklusio-
ner:

» For procedure 1 og 2 ses signifikant forskellige RSD% for Cd,
Cr, Ni, og Zn, men ikke for Cu og Pb. For Cd ses signifikant
forskellig spredning.

» For procedure 1 og 3 ses signifikant forskellige RSD% for Cd,
Cr, Ni, og Zn, men ikke for Cu og Pb. For Cd ses signifikant
forskel i spredning.

» For procedure 2 og 3 g ses signifikant forskellige RSD% for
Cr, Ni og Zn, men ikke for Cd, Cu og Pb. For Cd ses ikke sig-
nifikant forskel

Frasortering af outliere har ikke vaesentligt betydning for disse
konklusioner.
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Sammenligning af de tre procedu-
rer

Procedure 1 giver generelt signifikant hgjere spredning end
procedure 2 og 3 og en vaesentlig sterre andel af praver /
metaller med meget stor spredning (dvs. RSD% > 15%).

* Procedure 2 kan sandsynligvis sikre, at spredning i naturlige
praver er sammenlignelig med spredning i steerkt findelte og
homogeniserede kontrolprgver for de fleste praver / de fleste
metaller.

* Procedure 3 giver signifikant hgjere vaerdier end procedure 2
og 1 med Pb og Cu som mulige undtagelser.

Konsekvenser ved skift til procedure 2
Grundet gget tidsforbrug vil evt. skift til procedure 2 med stor
sandsynlighed medfare en vaesentligt hgjere pris for analyser,
end markedsprisen for den procedure, som kraeves i dag (pro-
cedure 1). Hvor stor stigningen vil vaere skal dog undersgges
naermere, idet der i naervaerende projekt ikke er taget hgjde for
eventuelle muligheder for automatisering af processen.

Konsekvenser ved skift til procedure 3
Procedure 3 vil sikre en noget lavere variation end procedure 1,
men vil evt. medfgre ggede udgifter til analyser grundet en stig-
ning af tidsforbrug. Da procedure 3 giver signifikant hgjere resul-
tater end procedure 1 vil et skift til procedure 3 desuden have
som konsekvens at flere jordpartier end i dag vil blive kategorise-
ret som forurenede i henhold til gaeldende krav om jordkvalitet,
hvilket vil medfgre ggede udgifter til oprensning alene som fglge
af den anvendte procedure.

Perspektivering af kvalitetskrav til
analyse

Ved kvalitetskontrol i laboratoriet anvendes meget findelte og
homogeniserede materialer, séledes at der opnas sterst mulig
sikkerhed for at afslare en utilfredsstillende analysekvalitet. Fin-
delte og homogeniserede materialer forudseettes ogsa anvendt
ved dokumentering af overholdelse af myndighedskrav til ana-

lysekvalitet. For jordpraver viser dette projekt, at den spredning,
der dokumenteres ved laboratoriets kvalitetskontrol, i mange til-
feelde er bedre end den spredning, der kan opnas for heterogene
naturlige prever. Ingen af de tre undersggte procedurer kan i alle
tilfeelde sikre at der opnas lige sa lille spredning (dvs. bedre end
7% /6/) for naturlige jordprgver, som for meget findelte og homo-
geniserede referencematerialer. Procedure 2 er dog teet pa at
opna dette.

Projektet illustrerer desuden, at spredningen varierer fra prgve til
prove.

Et andet aspekt vedr. kvalitetskrav til analyse er, at der i dag kun
tages hgjde for usikkerhed i den delprgve som kunden fremsen-
der til laboratoriet. Vurdering af procedure til neddeling og udtag-
ning af delprgve til analyse ber afhaenge af en samlet vurdering
af usikkerheden ved delprgvetagning pa laboratoriet i forhold til
den samlede usikkerhed ved undersggelser af jord, herunder
bade usikkerhed ved delprgvetagning og analyse pa laboratoriet,
samt usikkerhed ved prgveudtagning i felten.

Forhold som kunne undersgges
narmere

Resultaterne af naervaerende projekt har affgdt en raekke spargs-
mal, som kunne vaere interessante at undersgge neermere:

1. Hvor stort bidrag til den samlede usikkerhed fas fra prgveud-
tagning i felten?

Hvis felt-bidraget er signifikant (hvilket ma forventes), vil det
veere relevant at inddrage dette i en samlet usikkerhedsbe-
tragtning. Hvis det viser sig, at felt-bidraget er dominerende
uanset valg af laboratorieprocedure, bgr den eksisterende
laboratorieprocedure fastholdes, fordi det er den billigste.
Projektet har imidlertid vist, at den analysekvalitet, som kan
udledes fra laboratoriernes kvalitetskontrol, ikke giver et fuld-
steendigt billede af analysekvaliteten for naturlige, heterogene
prever. Fglgende punkt kunne derfor vaere relevant uan-

set de relative bidrag til maleusikkerheden fra feltarbejde og
laboratoriearbejde:
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. Hvorledes beskrives analysekvalitet for naturlige prgver, her-
under inddragelse af usikkerhedsbidraget fra disse pravers
heterogenitet?

. Hvad er starrelsen af dag-til-dag variation for naturlige pre-
ver?

Spargsmal som kunne veere relevante, safremt felt-bidraget viser
sig ikke at vaere dominerende, er fglgende:

1. Procedure 2: Hvor meget kan tidsforbruget for procedure 2
nedbringes gennem optimering/automatisering, herunder evt.
anvendelse af frysetarring og robotter?

. Hvad er arsag til de observerede “peaks” (f.eks. delprg-
ver med ekstremt hgijt blyindhold)? Hvor meget skal delprga-
verne findeles for at nedbringe disse peaks til et acceptabelt
niveau, og hvad vil omkostningerne for dette vaere ?

. Hvad er arsag til hgjere niveauer for procedure 3 og kan
dette undgas?
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Metodedatablade

Nedenstaende metodedatablade indeholder praeci-
seringer til analysemetode ved malinger, der udfgres
som grundlag for myndigheders forvaltningsafge-
relser, i medfer af bekendtgerelse nr. 1353 af 11.
december 2006 om kvalitetskrav til miljgmalinger
udfert af akkrediterede laboratorier, certificerede
personer mv. Metodedatabladene er den 17. decem-
ber 2009 publiceret pa Referencelaboratoriets hjem-
meside, www.reference-lab.dk. Eventuelle &ndringer
fra en tidligere version kan findes i Revisionshistorie
samme sted.
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Oplost oxygen

/5/ NEN 5709: Soil — Sample pretreatment for determination
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