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Referencelaboratoriet har gennem en arraekke arbejdet med udarbejdelse af en metode til bestemmelse af usikkerhed ved prevetag-
ning af spildevand. Metoden er nu udgivet som metode 7 fra referencelaboratoriet. Den beskriver en procedure for bestemmelse af usik-
kerhed péa pravetagning og analyse af en spildevandspregve og kan anvendes ved alle standardprocedurer for prgveudtagning. Metoden
giver en usikkerhed pa prgvetagning og analyse, som geelder den valgte procedure for prgvetagning og en given type af analyseparame-
ter, idet der er forskel pa usikkerheden ved pravetagning af stoffer, der er fuldt oplgst i spildevandet, og stoffer der i starre eller mindre
grad er knyttet til det suspenderede materiale. Prgvetagningsusikkerheden er specifik for den spildevandsstrem og det prgvetagnings-
sted, hvor bestemmelsen er foretaget.

Metoden er afprovet ved flowproportional prgvetagning pa fire forskellige renseanleeg og for udtagning af stikpraver pa syv forskellige
renseanlaeg. Afprgvningen indikerer, at provetagningsusikkerhed er af sammenlignelig starrelsesorden pa de fleste prevetagningsste-
der, men der er ogsa indikationer af, at visse prevetagningssteder giver sterre prgvetagningsusikkerhed end de fleste. Undersggelserne
antyder desuden, at forskellige prgvetagningsudstyr og den praktiske udfgrelse af pregvetagningen (dvs. forskellige maleteknikere) har
mindre betydning i forhold til prgvetagningsstedet. Det er derfor i ferste omgang relevant at undersgge pravetagningsusikkerheden for
provetagningssteder, dvs. pa renseanlaeg og industrier med spildevandsudledning.

Metoden til bestemmelse af prgvetagningsusikkerhed er udgivet som metode fra Referencelaboratoriet. Metoden giver, nar den bliver
anvendt bredt, grundlag for at tilvejebringe sterre viden om den usikkerhed, der er tilknyttet et malested.
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Bestemmelse af maleusikkerhed er indfgrt pa miljglaboratorier
vedrgrende analyser, men bestemmelse af usikkerhed ved prgve-
tagning er kun sjaeldent inddraget, blandt andet pa grund af mang-
lende metoder. Referencelaboratoriet har gennem en arraekke
arbejdet med denne problemstilling vedrgrende usikkerhed pa
prevetagning af spildevand.

Prgvetagning af spildevand er forholdsvis kompleks, fordi sam-
mensaetningen af spildevand varierer over tid. Varierende kon-
centration og flow i spildevandet betyder, at den foretrukne teknik
ved prgvetagning er udtagning af sammensatte spildevandsprg-
ver, typisk udtaget ved flowproportional prgvetagning over 24
timer. | praksis foregar udtagning af en sammensat spildevands-
prove ved, at et automatisk prgvetagningsudstyr opsamler del-
prover med fastlagte intervaller og blander delprgverne til den
sammensatte prgve. Ved bestemmelse af usikkerhed pa spilde-
vandsprgvetagning ma ligeledes anvendes en teknik, der tager
hgjde for varierende spildevandskoncentration, saledes at denne
ikke fejlagtigt indgar i prevetagningsusikkerheden.

Metode til bestemmelse af provetag-

ningsusikkerhed

Et variografisk eksperiment, dvs. gentagen prevetagning, analyse
og databehandling ved variografi, er beskrevet generelt som en
teknik til at opna repraesentativ prevetagning for en bred vifte af
provetyper i DS 3077 /1/. Referencelaboratoriets undersggelser
har vist, at princippet er egnet til at bestemme den samlede male-
usikkerhed fra prgvetagning og analyse bade for delpraver til en
sammensat spildevandsprave og for flowproportionale degnpre-

ver (se /2/ il /7/). Undersggelserne er sammenfattet i en rapport
/8/ i flere detaljer, end der er medtaget i den naervaerende artikel.
Princippet for en variografisk analyse er beskrevet i rapporten, og
desuden sammenfattet i et tidligere nummer af NYT fra REFLAB
/9/. Nar analyseusikkerheden kendes, kan usikkerheden for prg-
vetagning beregnes ud fra den samlede maleusikkerhed. Teknik-
ken er anvendt for et variografisk eksperiment bestaende af et lille
datamateriale (20 — 25 prgvetagninger med tilhgrende analyse).
Omfanget er dermed ikke stgrre end det, der er ngdvendigt for at
bestemme usikkerhed pa en analyse.

Det er forventeligt, at teknikken ogsa er egnet til andre typer af
spildevandsprgvetagning end de undersggte, f.eks. tidsproportio-
nale dggnpraver, stikprgver og sammensatte stikpraver.

Bestemmelse af usikkerhed ved udtag-

ning af delprover

Variografiske eksperimenter for delprgver til en sammensat spil-
devandsprgve fra flere renseanlaeg har vist, at enkelte anleeg skil-
ler sig ud med stgrre spredning end de @vrige. Disse anlaeg har
pragvetagningssteder, som efter deres indretning kan forventes
at veere mindre egnede. Et variografisk eksperiment kan derfor
anvendes til pa objektivt grundlag at identificere pragvetagnings-
steder, der er mindre egnede end de fleste. Resultatet af en sddan
undersggelse vil desuden seaette tal pa betydningen af den mindre
hensigtsmaessige indretning i forhold til usikkerheden pa prave-
tagningen.

Undersggelserne viste ikke veesentlige forskelle mellem usikker-
hedsbestemmelse foretaget af forskellige maleteknikere med for-
skelligt prevetagningsudstyr.

Disse undersggelser er tidligere beskrevet i flere detaljer i NYT
fra REFLAB /9/.

For flertallet af renseanleeg er usikkerheden udtrykt som variati-
onskoefficient for udtagning af en delprgve af tillebsvand fa pro-
cent for parametre knyttet til suspenderede stoffer (eksemplificeret
ved total phosphor) og fa tiendedele af en procent for oplaste stof-
fer (eksemplificeret ved konduktivitet). | aflabsvand er variations-
koefficienten for udtagning af en delprgve i de fleste tilfaelde ikke
malelig for bade oplaste og suspenderede stoffer.

Bestemmelse af usikkerhed ved udtag-

ning af flowproportionale degnprever
Variationskoefficienten for udtagning af en flowproportional dagn-
prave af aflgbsvand (sammensat spildevandsprgve) er undersagt
pa fire renseanlaeg. For parametre knyttet til suspenderede stof-
fer (eksemplificeret ved total phosphor) ses prgvetagningsusik-
kerhed udtrykt som variationskoefficienter mellem 11% og 20%
mens variationskoefficienterne for oplgste stoffer (eksemplificeret
ved konduktivitet) varierer mere: mellem 0,3% og 14%.

Der er ikke udfgrt undersggelser af pravetagningsusikkerhed for
en flowproportional dagnprave af tillgbsvand.
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Procedure for bestemmelse af prove-
tagningsusikkerhed i spildevand

Det koncept for bestemmelse af provetagningsusikkerhed, der
er anvendt i Referencelaboratoriets undersggelser, er detaljeret
beskrevet og udgivet som metode fra referencelaboratoriet /10/.
Proceduren har generel anvendelighed, idet fremgangsmaden
er gentagen prgvetagning med en given metode. Den er séale-
des ikke knyttet til en bestemt prgvetagningsmetode. Procedu-
ren knytter sig til en Dansk Standard, som beskriver en metode til
repraesentativ prgvetagning, DS 3077 /1/.

Konklusion

Referencelaboratoriets procedure for bestemmelse af usikker-
hed ved spildevandspreavetagning bygger pa de principper, der er
beskrevet i DS 3077. Afprevning af proceduren tyder pa, at prgve-
tagningsstedet er af afgarende betydning for pravetagningsusik-
kerhedens storrelse. Bestemmelse af prevetagningsusikkerhed
retter sig derfor i farste omgang mod renseanleeg og industrier
med spildevandsudledning som en teknik til at bestemme usikker-
heden ved prgvetagning pa et givet prgvetagningssted.

Datamaterialet antyder, at de fleste prgvetagningssteder giver
sammenlignelige usikkerhedsbidrag, men der er ogsa indikationer
af, at visse provetagningssteder giver et stgrre usikkerhedsbidrag
end de fleste. Datamaterialet er dog beskedent, men metoden
giver, nar den bliver anvendt bredt, grundlag for at tilvejebringe
starre viden om den usikkerhed, der er tilknyttet et malested.
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