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Arsberetning 2005

Referencelaboratoriet for miljgkemiske analyser er etableret i
henhold til kontrakt mellem Miljgstyrelsen og Eurofins A/S. Fer-
ste aftale blev indgéet i 1976, og den er siden Igbende blevet
fornyet. Arbejdet i 2005 er foretaget ved forleengelse af trearig
kontrakt med start 1. juli 2000.

Referencelaboratoriefunktionen daekker miljgkemiske analyser
(bortset fra organiske specialanalyser) i alle prgvetyper, som ind-
gar i den offentlige miljgkontrol, med undtagelse af Iuft.

Det er Referencelaboratoriets opgave inden for de beskrevne
omréader at vejlede laboratorier i Danmark, der udfgrer analy-

ser inden for offentlig miljgkontrol. Referencelaboratoriet skal
arbejde med forbedring af eksisterende analysemetoder og
udvikling af nye analysemetoder samt deltage i standardiserings-
arbejde. Referencelaboratoriet har desuden til opgave at bidrage
til laboratoriernes analysekvalitet gennem kursusvirksomhed.
Det er endelig Referencelaboratoriets opgave at vejlede modta-
gere af analyseresultater, f.eks. med hensyn til, hvilken analyse-
kvalitet der kan opnas med de enkelte analysemetoder.

Arsberetning
Referencelaboratoriets arbejdsprogram 2006

Miljgstyrelsens Referencelaboratorium for kemiske miljganalyser

2006/2
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Referencelaboratoriets arbejde overvages af en styringsgruppe,
som i 2005 bestod af fglgende medlemmer:

* Lis Morthorst Munk, Miljgstyrelsen (formand)

« Kirsten J. Andersen, Eurofins A/S

» Karen Halling, A/S AnalyCen

* Pia Lassen, Danmarks Miljgunders@gelser, Afdeling for
Miljgkemi og Mikrobiologi

» Karin Dahlgren, Miljgstyrelsen

« Sabina Lind, Mglleaveerkets Driftslaboratorium

e Ulla Lund, Eurofins A/S

« Dan Mgller, Ribe Amt

» Leif Rasmussen, Miljglaboratoriet Storkgbenhavn 1/S

* Arne Kjaer Sgrensen, DANAK

Metodeundersgagelser
Olie i jord ved modificeret ISO/DIS 16703

Referencelaboratoriet afholdt i 2004 en metodeundersggelse for
en ny metode til bestemmelse af olie i jord, udviklet af AnalyCen
AJS i et projekt finansieret af Miljgstyrelsen. Ved metodeunderso-
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gelsen viste det sig, at data for analysekvalitet for benzen og for
korrekthed for tunge olieprodukter var utilstraekkelige til at kon-
kludere. En preestationspravning for olie i jord afholdt i 2005 blev
derfor planlagt, saledes at de manglende data kunne fremskaf-
fes. Fem laboratorier afleverede resultater opnaet med den ny
metode i tilgift til deltagelse i praestationsprgvningen med labora-
toriernes rutinemetode.

De opnaede data har gjort det muligt at afslutte metodeafprgv-
ningen med et tilfredsstillende resultat, hvorfor metoden i begyn-
delsen af 2006 publiceres pa Referencelaboratoriets hjemmeside
som Reflab metode 4:2006.

Afprovning af metode til bestemmelse af olie/
fedt i spildevand

Referencelaboratoriet har gennem flere ar arbejdet med bestem-
melse af olie/fedt i spildevand som fglge af at tetrachlormethan
og de alternativer, der tillige har veeret anvendt, ikke laengere kan
anvendes i henhold til Montreal-protokollen.

En modifikation af DS/R 209 (bestemmelse ved IR-spektrome-
tri) med anvendelse af tetrachlorethylen som ekstraktionsmiddel
blev udarbejdet i 2004, og i 2005 er denne metode underkastet
en metodeafprgvning ved interlaboratorieundersggelse.

Resultatet af afprgvningen viste, at den modificerede metode
gav resultater, der er sammenlignelige med DS/R 209. Metoden
giver i lighed med DS/R 209 resultater, som ikke kan forventes at
vaere sammenlignelige med resultater ved gravimetrisk bestem-
melse, f.eks. DS/R 208:1980.

Den modificerede metode er indsendt til Dansk Standard, S-
345, som har besluttet at foresla den som DS-metode. Metode-
forskriften findes pa Referencelaboratoriets hjemmeside: Reflab
metode 5:2005.

Metodeudvikling
Betydning af erstatning af DS- med EN-meto-

der

Ved standardisering af metoder i EU-sammenhaeng er medlems-
landene herunder Danmark forpligtet til at indfgre de i CEN udar-
bejdede standarder som nationale standarder. Det betyder, at
standarder, som er velindarbejdet i Danmark, efterhanden udgar
som dansk standard. Det er derfor hensigtsmaessigt, at myndig-
hederne ogsa i deres arbejde anvender de ny standarder, i det
omfang det er muligt.

Referencelaboratoriet har med udgangen af 2005 belyst konse-
kvenserne ved at indfare EN-standarderne i miljgsammenhaeng
for alle metoder, der indgar i Bekendtggrelse nr. 637. | 2005 er
fglgende metoder belyst:

*  Oplast oxygen (DS 2205:1990 mod DS/EN 25813:2003; DS/
EN 25814:2003).

» Alkalinitet; carbonat/hydrogencarbonat (DS 253:1977 mod
DS/EN ISO 9963-1:1996).

*  Kilor (DS 282:1990 mod DS /EN ISO 7393-1:2002).

*  Kilor (DS 283:1990 mod DS /EN ISO 7393-2:2002).

» Biokemisk oxygenforbrug — BOD (DS 1899-1 og 2:1999 mod
DS/EN 1899-1:2003 og 2:2004).

+ BOD (DS/R 254:1977 mod DS/EN 1899-1:2003).

Notater, der belyser metodeforskelle og giver anbefaling om
eventuel indferelse af EN-standarderne i dansk miljgsammen-
haeng, kan findes pa Referencelaboratoriet hjemmeside under
Rapporter og notater. For bestemmelse af klor gav sammen-
ligningen anledning til, at en mindre undersggelse foretages af
Referencelaboratoriet i 2006.

Hjemmeside

Referencelaboratoriet har siden starten af 2003 haft en hjem-
meside (www.reference-lab.dk), hvorfra brugere kan finde infor-
mation om Referencelaboratoriets arbejde og hente metoder,
metodedatablade, rapporter, NYT fra REFLAB mv. Hjemmesiden
opdateres lgbende med ny rapporter, NYT fra REFLAB mv.

Radgivning ved revision af
Bekendtggrelse nr. 637

Referencelaboratoriet har bistdet Miljgstyrelsen med teknisk rad-
givning ved opdatering af bilag 1 til Bekendtgerelse nr. 637 af 30.
juni 1997 til brug ved kommende revision af bekendtggrelsen.

Vejledningsarbejde
Referencelaboratoriet udgav i 2004 to numre af NYT fra
REFLAB, hvoraf det ene var Arsberetning for 2004.

Desuden er udarbejdet arbejdsprogram for 2005, som er anvendt
af Referencelaboratoriets Styringsgruppe.
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Referencelaboratoriet ydede som hidtil bistand til laboratorier,
kommuner og amtskommuner, som fremsatte gnske om radgiv-
ning.

Metodevurdering ved praestati-
onsprgvninger

Referencelaboratoriet gennemfgrer vurdering af de anvendte
metoder ved praestationsprgvning i det omfang datamaterialet
tillader det. Metodevurderingerne anvendes ved workshops for
laboratorierne og gengives i NYT fra REFLAB.

| 2005 er foretaget metodevurdering for COD, idet DS 217 er
sammenlignet med testkit-metoder

Metodedatablade

Metodedatablade for sglv, tin, kviksglv og COD i spildevand er
udarbejdet. Desuden er udarbejdet metodedatablad for metaller
i ferskvand.

Metodedatablad for NVOC i drikkevand er overvejet, og det er
konkluderet, at der ikke er behov herfor.

Udarbejdelse af et metodedatablad for metaller i jord, slam og
sediment er startet, men arbejdet afsluttes fgrst i 2006.
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Konservering af kviksglv

DS/EN 1483:2000 omfatter analyse af kviksglv ved cold vapour
atomabsorptionsspektrometri (CV-AAS) i koncentrationsniveauer
starre end 0,1 pg/L. Stabilisering af kviksglv i DS/EN 1483:2000
foretages med anvendelse af 50 mg kaliumdikromat (K2CrO3)
og 5 ml HNO3 per L prgve. Anvendelsen af de forholdsvis hgje
koncentrationer af kaliumdikromat koncentrationer er uheldig i
forhold til mulig kontaminering af udstyr med krom. Yderligere er
dikromat ugnsket af toksiske grunde.

Referencelaboratoriet har foretaget en undersggelse af alterna-
tive konserveringsmetoder og har i metodedatablad for kviksglv
angivet konservering uden anvendelse af dikromat.

Effekt af preveopbevaring

Transporttid og opbevaringstid inden analyse har veeret intensivt
diskuteret under udarbejdelse af metodedatablade. Den maksi-
male tid inden analyse kan have store praktiske konsekvenser,
men effekten af transporten er kun begraenset belyst og hoved-
sageligt som undersggelser foretaget af de enkelte laboratorier.

Referencelaboratoriet har i 2005 undersggt betydningen af tid
inden filtrering (hvor det er relevant) og tid inden analyse for
ammonium, nitrit+nitrat, orthophosphat og pH i spildevand.

Resultaterne viste, at ved opbevaring ved 4 °C og filtrering inden
24 timer og analyse inden 36 timer har tidspunktet ingen betyd-
ning for nitrit+nitrat og orthophosphat. Ved opbevaring ved 20 °C
ses for spildevand fra flere anlaeg et markant fald i koncentra-
tion af ammonium efter fa timer. Det er derfor vigtigt, at sikre til-
straekkelig keling under opsamling af degnpraver og transport.
Resultater ved 4 °C var uklare, hvorfor der foretages opfglgende
undersgagelser i 2006. For pH viste undersggelsen en markant
stigning allerede efter to timer.

Undersgagelserne fortsaettes i 2006.

Standardisering

Referencelaboratoriet har deltaget i Dansk Standards udvalgsar-
bejde vedrgrende miljgkemiske analyser (S345) samt i begraen-
set omfang kommenteret forslag til danske og europaeiske
standarder.

Nationalt og internationalt arbejde
Referencelaboratoriet har fortsat Iabende kontakt til en reekke
laboratorier, som har viden inden for specielle omrader.
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Referencelaboratoriets arbejdsprogram 2006

eferencelaboratoriets arbejdsprogram bestar af en
raekke faste opgaver:

Vejledning til laboratorier og offentlige myndigheder
Metodevurdering ved praestationspravninger
Standardmetoder for miljgkemiske analyser

Almen orienteringsvirksomhed, f.eks. foredrag

Udgivelse af NYT fra REFLAB

Vedligeholdelse af hjemmeside for Referencelaboratoriet
(www.reference-lab.dk).

Hovedparten af virksomheden bestar af opgaver, der aftales
fra ar til ar. Programmet for de aftalte opgaver for 2006 er kort
beskrevet nedenfor.

Radgivning ved revision af
Bekendtgorelse 637

Referencelaboratoriet har i 2004 bistaet Miljgstyrelsen med
opdatering og revision af bilag 1 til Bekendtggrelse nr. 637.
Bekendtgarelsen forventes sendt i hgring i 2006, og Reference-
laboratoriet vil radgive Miljgstyrelsen ved behandling af hgrings-
svar.

Referencelaboratoriet udarbejder desuden vejledende notat(er)
til uddybning af Bekendtggrelsens krav til dokumentation af
analysekvalitet.

Endelige starter Referencelaboratoriet en opsamling af emner,
der bgr inddrages i en kommende revision af Bekendtgerelsen.

Seminar: Bekendtgorelse om
analysekvalitet — betydning for
brugere af malinger og laborato-
rier

Nar den reviderede Bekendtgerelse nr. 637 er feerdig afhol-

der Referencelaboratoriet et seminar, hvori der redegeres for
Bekendtgarelsens indhold og baggrund for aendringer i forhold
til geeldende Bekendtgarelse. Der saettes saerlig fokus pa prin-
cipper for anvendelse af Bekendtggrelsens krav og de metoder,
der ligger til grund for beregning af estimater for analysekvalitet.

Malgruppen er sagsbehandlere hos myndigheder og andre bru-
gere af maleresultater samt kemikere pa miljglaboratorier.

Metodedatablade

Referencelaboratoriet faerdigger et metodedatablad for metal-
ler i jord, slam og sediment. Hermed vil metodedatablade ned-
vendige for revision af Bekendtggrelse nr. 637 veere feerdige.
Undersggelser af effekt af preveopbevaring vil gare revisioner
ngdvendige. Herudover tages emner op efter aftale i Referen-
celaboratoriets Styringsgruppe.
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Betydning af erstatning af DS-
metoder med EN-metoder

Ved standardisering af metoder i EU-sammenheeng er standar-
diseringsorganisationerne i medlemslandene, herunder Dan-
mark, forpligtet til at indfere de i CEN udarbejdede standarder
som nationale standarder. Det betyder, at standarder, som er
velindarbejdet i Danmark, efterhdnden udgar som dansk stan-
dard. Det er derfor hensigtsmeessigt, at myndighederne ogsa i
deres arbejde anvender de ny standarder, i det omfang det er
muligt.

Referencelaboratoriet har behandlet de analysestandarder, der
med udgangen af 2005 er trukket tilbage som DS-standarder og
erstattet af EN-standarder.

| 2006 gennemfgres en sammenligning af procedure for prg-

vetagning i spildevand som beskrevet i DS ISO 5667-10:2004
henholdsvis DS 203:1982. DS 203 er trukket tilbage.
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Effekt af proveopbevaring
Referencelaboratoriet udfgrte i 2005 en pilotundersggelse af
stabiliteten af praver til uorganiske naeringsstoffer (ammonium,
nitrit+nitrat, orthophosphat) og pH. Undersggelsen blev udfert
for spildevand.

Undersgagelsen gav resultater for ammonium, som ikke var
entydige. Desuden viste undersggelsen, at stabilitetsproblemer
ikke kan udelukkes, hvorfor der er behov for at udvide undersg-
gelsen til flere matricer.

Referencelaboratoriet fglger derfor op pa undersggelserne for
ammonium i spildevand og undersgger stabilitet for ammonium,
nitrit+nitrat, orthophosphat og alkalinitet i fersk overfladevand.

Den opfglgende undersggelse for ammonium i spildevand
udfgres for en spildevandstype, som muligvis viste sig ustabil
i undersggelsen i 2005, samt yderligere en spildevandsprave.
Undersgagelsen gentages med anvendelse af flere prgver og
undersggelse over et laengere tidsrum med henblik pa at gge
sandsynligheden for sikker konklusion om stabilitet.

Undersagelserne for fersk overfladevand udfgres efter en for-
sggsplan svarende til den, der i 2005 blev anvendt for spilde-
vand. Dog viste tidspunkt for analyse efter filtrering sig uden
betydning i spildevand indenfor den unders@gte tidsperiode.
Undersagelsen koncentreres derfor om effekten af filtrerings-
tidspunkt, idet der analyseres umiddelbart efter filtrering. Pro-
ver til ammonium og alkalinitet filtreres ikke, men analyseres til
samme tidspunkter som prgver til nitrit+nitrat og oplgst orthop-
hosphat.

| andet halvar 2006 fglges op med tilsvarende unders@gelser pa
yderligere pravetyper, tillabsvand til renseanleeg og marint vand
er muligheder. Denne del af undersggelsen planleegges pa bag-
grund af resultaterne opnéet i fgrste halvar 2006.

Kvalitet ved bestemmelse af
chlor med analysekits

Analyse af frit og total chlor i bassinvand gennemfagres ved at
chlor under givne reaktionsbetingelser reagerer med DPD (N,N-
diethyl-p-phenylendiamin) under dannelse af et radt farvestof,
hvis koncentration kan bestemmes titrimetrisk eller kolorime-
trisk. Undersggelsen kan gennemfgres i henhold til de danske
standarder DS 282 eller DS 283 eller (som der abnes mulighed
for i de tilsvarende EN standarder) at anvende kommercielle
feerdigfremstillede reagenser under analysen og under kvantifi-
ceringen i gvrigt at falge DS 282/DS 283.

Da der ikke er sat krav til kvaliteten af de faerdigfremstillede
reagenser gnskes gennemfgrt en undersggelse af de kvali-
tetsmaessige konsekvenser for anvendelse af de kommercielle
reagenser pa markedet i forhold til striks at fglge standarderne
DS 282, henholdsvis DS 283. Undersggelsen indledes med
en unders@gelse af hvilke kits, der er kommercielt tilgaengelige
og som anvendes af danske laboratorier. Dernaest foretages
en laboratoriesammenligning af anvendelse af disse reagen-
ser overfor anvendelse af DS 282/DS 283 henholdsvis DS/EN

Telefon: 70 22 42 30

Fax: 70 22 42 55

E-mail: uol@eurofins.dk

Adresse: Strandesplanaden 110
2665 Vallensbak Strand

www.reference-lab.dk

ISO 7393:2002, del 1/2, hvor reagenserne fremstilles i henhold
til standarderne. Undersggelsen gennemfgres pa bassinvand.
Drikkevand inddrages efter konsultation med Kgbenhavns
Energi.

Forarbejde til usikkerhed for
provetagning af spildevand

Referencelaboratoriet udarbejdede i 2002 et baggrundsmate-
riale til vurdering af usikkerhed ved spildevandspravetagning og
udfgrte i 2005 et praktisk forsggsarbejde. Forsggsarbejdet rap-
porteres i forste halvdel af 2006.

Pa baggrund af rapporten udarbejdes plan for fortsaettelse af

undersggelser over usikkerhed ved prgvetagning. Arbejdet vil i
2006 besta af undersggelser, som forventes at fortsaette i 2007.
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