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Emne: AEndring af metodedatablade

MO004 Ammonium, MOO06 Nitrit, MOO8 Nitrit+nitrat, MOO9 Oplgst orthophosphat,
MO028 Silikat, M041 Suspenderede stoffers tarstof og gladetab i fersk overfladevand
og spildevand og M046 Chlorofyl a

Problemstilling

Det Marine Fagdatacenter (M-FDC) har i samarbejde med Miljgstyrelsens Faglige
Koordinationsgruppe for det marine omrade (FKG-Marin) og Rederifunktionen gennemgaet
metodedatablad M0O04 Ammonium /1/, MOO8 Nitrit+nitrat /2/, MO09 Oplgst orthophosphat/3/,
MO028 Silikat /4/ og M046 Chlorofyl a/5/. | den forbindelse er der konstateret
uoverensstemmelser mellem metodedatabladene og de tekniske anvisninger. M-FDC og
Referencelaboratoriet har efterfglgende veeret i dialog med det formal at opdatere M004,
MO008, M009, M028 og M046 for at skabe konsensus. M0O06 Nitrit /6/ og M041 Suspenderede
stoffers tarstof og glgdetab i fersk overfladevand og spildevand /7/ vedrgrer ikke marine
prgver, men de uoverensstemmelser, der er papeget i de farstnaevnte metodedatablade, er
ogsa gaeldende for dem, og M006 og M041 er derfor ogsa inddraget i notatet. Neerveerende
notat redeggr for uoverensstemmelserne og kommer med forslag til opdatering af M004,
M006, M008, M009, M028, M041 og M046.

DCE har udarbejdet notatet "statistisk analyse af naeringsstoffers stabilitet” for miljgstyrelsen

i 2016 /8/. | marts 2020 fik miljgstyrelsen udarbejdet en rapport, der undersgger mulighed for
at opbevare marine prgver til analyse for ammonium, nitrit + nitrat og oplgst orthophosphat
pa frys/9/.

Referencelaboratoriet har faet til opgave at vurdere publikationerne og, hvis muligt, inkludere
disse i de relevante metodedatabladene.

Baggrund

| det nedenstaende gennemgas de afsnit i metodebladene, hvor der er fundet anledning til at
foretage justeringer. Kun bergrte metodedatablade er medtaget i gennemgangen.

Titel
MO028 Silikat

Titlen pa M028 er "Silikat”. | bilag 1.6 Kontrol/overvagning af marint vand og 1.16 Fersk
overfladevand i bekendtggrelse om kvalitetskrav til miljgmalinger /10/ benaevnes
parameteren silicium.



M041

Titlen pa M041 er "Suspenderede stoffers tarstof og gladetab i fersk overfladevand og
spildevand”.

Anvendelsesomrade
MO004

| bekendtgarelse om kvalitetskrav til miligmalinger er der krav om anvendelse af M004 i bilag
1.3 Kontrol/overvagning af grundvand, 1.4 Drikkevandskontrol, 1.5 Perkolat fra
deponeringsanleeg, 1.6 Kontrol/overvagning af marint vand, 1.7 Spildevand, urenset og
renset, 1.15 Overvagning af jordvand, dreenvand m.m. og 1.16 Fersk overfladevand.

Anvendelsesomradet for den gaeldende version af M004 er: "Ferskvand fra sger, vandlgb,
kilder og kildebaekke, dambrugsvand, dreenvand, marint vand, spildevand, perkolat,
drikkevand samt grundvand.”.

MO06

| bekendtgarelse om kvalitetskrav til miligmalinger er der krav om anvendelse af M0O06 i bilag
1.3 Kontrol/overvagning af grundvand og 1.4 Drikkevandskontrol.

Anvendelsesomradet for den gaeldende version af nitrit er: "Ferskvand fra sger, vandlgb,
kilder og kildebaekke, marint vand, drikkevand samt grundvand.”.

MO0Q08

| bekendtgarelse om kvalitetskrav til miljigmalinger er der krav om anvendelse af M0O08 i bilag
1.3 Kontrol/overvagning af grundvand, 1.4 Drikkevandskontrol, 1.6 Kontrol/overvagning af
marint vand, 1.15 Overvagning af jordvand, draenvand m.m. og 1.16 Fersk overfladevand.

Anvendelsesomradet for den geeldende version af M008 er: "Ferskvand fra sger, vandlgb,
kilder og kildebaekke, jordvand, draenvand, marint vand, spildevand, drikkevand samt
grundvand.”.

MO0Q09

| bekendtgarelse om kvalitetskrav til miljigmalinger er der krav om anvendelse af M0O09 i bilag
1.3 Kontrol/overvagning af grundvand, 1.4 Drikkevandskontrol, 1.6 Kontrol/overvagning af
marint vand, 1.15 Overvagning af jordvand, draenvand m.m. og 1.16 Fersk overfladevand.

Anvendelsesomradet for den gaeldende version af M009 er: "Ferskvand fra sger, vandlgb,
kilder og kildebaekke, marint vand, spildevand, drikkevand samt grundvand.”.

MO028

| bekendtgarelse om kvalitetskrav til miljgmalinger er der krav om anvendelse af M028 i bilag
1.6 Kontrol/overvagning af marint vand og 1.16 Fersk overfladevand.

Anvendelsesomradet for den geeldende version af M028 er: "Ferskvand fra sger, vandlgb,
kilder og kildebaekke samt marint vand.”.

M046

| bekendtgarelse om kvalitetskrav til miljigmalinger er der krav om anvendelse af M046 i bilag
1.6 Kontrol/overvagning af marint vand og 1.16 Fersk overfladevand.

Anvendelsesomradet for den gaeldende version af M046 er: "Bestemmelse af chlorofyl a i
marint vand og ferskvand fra sger, vandlgb, kilder og kildebaekke”.

Prgvetagning
M004

| afsnittet om pravetagning i M004 er der angivet en reekke arsager til kontaminering af
prgver. Lakridsspisning er ikke naevnt, selv om det er en klassisk kilde til forurening.



Malemetoder
M004, M008, M009

| MO04 star angivet, at der skal udvises saerlig omhu ved saltindhold over 8 %/oo.
Denne saetning er uklar og gnskes preeciseret.
Dette gar sig ogsa geeldende for MO08 og MOO09.

M-FDC oplyser, at alle marine prgver skal filtreres. Kravet om at prgver fra lokaliteter, hvor
sigtdybden er stgrre end eller lig med 2 m, ikke ma filtreres, kan derfor slettes.

Krav om filtrering af marine praver ved ankomst til laboratoriet kan ogsa fiernes. Det er et
forsigtighedsprincip, der blev indsat for at sikre filtrering hurtigst muligt. Det vigtigste krav er
filtrering inden 8 timer.

MO006

Afsnittet om filtrering beskriver, hvordan filtrering skal forega for marine prgver og " gvrige
pravetyper”, selv om kun grundvand og drikkevand er omfattet af metodedatabladet.

Preovebeholder
M004, M008, M009, M006

Analyserne er ikke afhaengige af emballagetype (plast eller glas) og derfor er emballage
kravet fiernet og erstattet af bemaerkning om teetsluttende 1ag. Krav til rengaring af
emballage er fjernet, da der benyttes engangsemballage.

Opbevaring
M004, M008, M009

For at bringe metodedatabladene i overensstemmelse med angivelserne i HELCOMs
COMBINE-manual /13/ gnsker M-FDC, at det angives hvilken temperatur, der forstas ved
frysning.

Den generelle specifikation af frysning i standarder vedrgrende prgveopbevaring (DS/EN
ISO 5667-3 /14/ og DS/EN ISO 5667-15/15/) er "below -18 °C”.

M-FDC foreslar at slette seetningen om at marine praver skal filtreres ved ankomst, da det
fremgar under punktet Filtrering’, at marine praver skal filtreres senest 8 timer efter
pravetagning. Desuden foreslas det at tilfgje, at reservepraver skal fryses straks efter
filtrering.

Miljgstyrelsen har i marts 2020 udgivet en rapport, der undersgger mulighed for at opbevare
marine prgver til analyse for ammonium, nitrit + nitrat og oplgst orthophosphat pa frys.
Pragverne nedfryses efter filtrering. Rapporten viser ikke signifikante forskelle mellem
opbevaring af prever opbevaret pa kel i op til 24 timer og prever opbevaret pa frost.

M028, M004 og MOO8

Det er angivet at praver til silicium, ammonium og nitrit+nitrat hgjst ma opbevares 24 timer
(marine praver) eller 36 timer (fersk overfladevand) pa kel mellem udtagning og analyse.
DCE har udarbejdet et notat for miljgstyrelsen ” statistisk analyse af naeringsstoffers
stabilitet” hvor stabiliteten af ammonium, nitrit+nitrat, fosfat, silicium og total kvaelstof i marine
prgver undersgges. Det konkluderesat der ikke ses en signifikant forskel mellem opbevaring
i 24 timer og 36 timer pa prgver opbevaret pa kal og i op til 4 uger pa frost.




Syrekonservering — MO09

Jordvand og dreenvand er omfattet af metodedatabladet, men det er ikke specificeret,
hvorledes reserveprgver skal opbevares. Jordvand og dreenvand minder analysemaessigt om
fersk overfladevand, hvor der er krav om syrekonservering af reserveprgver.

Seerlige forhold
MO006

Det er ikke tilladt at filtrere de pragvetyper, der er omfattet af metodedatabladet. | afsnittet er
det imidlertid beskrevet, at en blindprave, som har fulgt praveserien fra eventuel filtrering pa
laboratoriet, skal indga i hver analyseserie.

Haring

Metodedatabladene er sendt i hgring til referencelaboratories falgegruppe,
analyselaboratorierne, FKG grundvand, FKG marin, FKG vandlgb, Det Marine
Fagdatacenter, Fagdatacenter for Ferskvand og Fagdatacenter for Grundvand og Boringer.

Losning
Referencelaboratoriets anbefalinger om opdatering af metodedatablade fremgéar nedenfor.

For alle fem metodedatablade anbefales det, at pravetyper, der er naevnt i
metodedatabladenes anvendelsesomrader og evt. i andre afsnit, bringes i
overensstemmelse med bekendtggrelsens benaevnelse af pravetype. Pragvetyper, hvor der
ikke er krav til bestemmelse af de pageeldende parametre slettes.

M004 Ammonium

Det anbefales at lade marint vand udga af MM004 og oprette et saerskilt i metodedatablad
(M071 - ammonium i marint vand) for at undga uklarheder om filtrering, opbevaringsmetode
oSV.

MOO04:

Afsnit AEndring

Titel Andres til: Ammonium i fersk overfladevand, jordvand, dreenvand,
drikkevand og grundvand

Anvendelses- "Ferskvand fra sger, vandlgb, kilder og kildebzekke” erstattes af "Fersk

omrade overfladevand”.
Jordvand tilfgjes.
Dambrugsvand slettes.

Pravetagning Afsnittet om udtagning fra skibe fjernes.

Det tilfgjes, at lakridsspisning og andre kilder til forurening er forbudt i
forbindelse med prgvetagningen.

Afsnittet "Pragver, der omfattes af national overvagning af vandmiljget, skal
udtages under overholdelse af krav til pravetagning i de tekniske
anvisninger.” slettes

Pravebeholder Afsnittet slettes

Prgvehandtering | Tidsfrist for filtrering i lab fiernes.
inden analyse

Filtrering Pravetyper preeciseres




Opbevaring

Det specificeres, at frysning skal ske ved -18 °C eller koldere.

Henvisninger til marine prgver fijernes

Seerlige forhold

Generelle betragtninger fijernes.

MO71:
Afsnit Andring i forhold til MO0O4 version 2
Titel Ammonium i marint vand

Prgvetagning

Det tilfgjes, at lakridsspisning og andre kilder til forurening er forbudt i
forbindelse med pragvetagningen.

Malemetode(r)

Verifikation af metoden for marine prgver tilfgjes.

Prgvebeholder

Krav til pravebeholder slettes og erstattes af bemaerkning om teetsluttende
lag
Henvisninger til renggring slettes

Pragvehandtering
inden analyse

Det tilfgjes at filtrerede prgver kan nedfryses

Filtrering

Krav om sigtdybde slettes.

Krav om filtrering ved ankomst til laboratoriet slettes.

Konservering

Det tilfgjes at filtrerede prever ma nedfryses

Opbevaring Det specificeres, at frysning skal ske ved -18 °C eller koldere.
Opbevaring péa kal eendres fra 24 til 36 timer.
MOOG6 Nitrit
Afsnit AEndring
Titel "I vand” tilfgjes

Anvendelses-
omrade

"Ferskvand fra sger, vandlgb, kilder og kildebaekke” og "marint vand”
slettes.

Prgvetagning

Afsnittet "Praver, der omfattes af national overvagning af vandmiljget,
skal udtages under overholdelse af krav til prgvetagning i de tekniske
anvisninger.” slettes

Prgvebeholder

Afsnittet slettes

Prgvehandtering
inden analyse

Al omtale af filtrering slettes.

Filtrering

Al omtale af filtrering slettes.

Seerlige forhold

Afsnittet slettes.




MOO08 Nitrit + nitrat

Det anbefales at lade marint vand udgéa af MO0O8 og oprette et szerskilt i metodedatablad
(M072 — Nitrit+nitrat i marint vand) for at undga uklarheder om filtrering, opbevaringsmetode
mv.

MO008
Afsnit AEndring
Titel " fersk overfladevand, jordvand, dreenvand, drikkevand og grundvand”

tilfgjes

Anvendelses-
omrade

"Ferskvand fra s@er, vandlgb, kilder og kildebaekke” erstattes af "Fersk
overfladevand”.

Spildevand slettes.

Prgvetagning Afsnittet om udtagning fra skibe fjernes.

Afsnittet "Prgver, der omfattes af national overvagning af vandmiljget,
skal udtages under overholdelse af krav til pravetagning i de tekniske
anvisninger.” slettes

Provebeholder | Krav til prgvebeholder slettes og erstattes af bemaerkning om

teetsluttende 1ag

Henvisninger til renggring slettes

Filtrering Henvisning til marine praver fjernes
Provetyper praeciseres
Henvisning til teknisk anvisning for filtreringsprocedure for praver, der
omfattes af national overvagning af vandmiljaet, tilfgjes.

Opbevaring Det specificeres, at frysning skal ske ved -18 °C eller koldere.
Henvisning til marine praver fiernes

MO072

Afsnit Andring i forhold til MOO8 version 2b

Titel Nitrit+nitrat i marint vand

Malemetode(r) Verifikation af metoden for marine prgver tilfgjes.

Prgvebeholder Krav til pravebeholder slettes og erstattes af bemaerkning om

teetsluttende lag

Henvisninger til renggaring slettes

Prgvehandtering
inden analyse

Det tilfgjes at filtrerede pragver kan nedfryses

Filtrering Krav om sigtdybde slettes.

Krav om filtrering ved ankomst til laboratoriet slettes.

Konservering Det tilfgjes at filtrerede praver ma nedfryses




Opbevaring

Det specificeres, at frysning skal ske ved -18 °C eller koldere.

Bemaerkningen om, at marine prgver skal filtreres inden frysning,
slettes.

Bemaerkning om opbevaring af marine prgver tilfgjes.

Opbevaring pa kel eendres fra 24 til 36 timer.

MOQ9 oplgst orthophosphat

Det anbefales at lade marint vand udgéa af MO09 og oprette et saerskilt i metodedatablad
(M073 — Oplgst orthophosphat i marint vand) for at undgéa uklarheder om filtrering,
opbevaringsmetode mv.

MO009:
Afsnit AEndring
Titel Andres til: Oplgst orthophosphat i fersk overfladevand, jordvand,
draenvand, drikkevand og grundvand
Anvendelses- "Ferskvand fra sger, vandlgb, kilder og kildebaekke” erstattes af "Fersk
omrade overfladevand”.

Jordvand tilfgjes.

Dambrugsvand, spildevand og marint vand slettes.

Prgvetagning

Afsnittet om udtagning fra skibe fjernes.

Afsnittet "Prgver, der omfattes af national overvagning af vandmiljget,
skal udtages under overholdelse af krav til prgvetagning i de tekniske
anvisninger.” slettes

Prgvebeholder

Krav til prgvebeholder slettes
Henvisninger til renggaring slettes

Filtrering Pravetyper praeciseres

Opbevaring Det specificeres, at frysning skal ske ved -18 °C eller koldere.
Henvisninger til marine prgver fjernes
Reservereprgve af jordvand og draenvand opbevares ved
syrekonservering svarende til opbevaring af fersk overfladevand.

MO073:

Afsnit Andring i forhold til MOO9 version 3b

Titel Oplgst orthophosphat i marint vand

Malemetode(r) Verifikation af metoden for marine prgver tilfgjes.




Pravebeholder

Krav til prgvebeholder slettes og erstattes af bemaerkning om
teetsluttende 1ag

Henvisninger til renggring slettes

inden analyse

Prgvehandtering

Det tilfgjes at filtrerede prgver kan nedfryses

Filtrering

Krav om sigtdybde slettes.

Krav om filtrering ved ankomst til laboratoriet slettes.

Konservering

Det tilfgjes at filtrerede praver ma nedfryses

Opbevaring Det specificeres, at frysning skal ske ved -18 °C eller koldere.
Bemeerkningen om, at marine prgver skal filtreres inden frysning,
slettes.

Bemeerkning om opbevaring af marine praver tilfgjes.
MO028 Silikat

Det anbefales at lade marint vand udga af M028 og oprette et saerskilt i metodedatablad
(M074 - Silikat i marint vand) for at undga uklarheder om filtrering, opbevaringsmetode mv.

MO028:
Afsnit Andring
Titel AEndres til: Silikat i fersk overfladevand

Anvendelses-
omrade

"Ferskvand fra sger, vandlgb, kilder og kildebackke” erstattes af "Fersk
overfladevand”.

Marint vand slettes

Prgvetagning

Afsnittet "Praver, der omfattes af national overvagning af vandmiljget,
skal udtages under overholdelse af krav til prgvetagning i de tekniske
anvisninger.” slettes

Pravebeholder

Henvisninger til rengaring slettes

Filtrering

Henvisning til marint vand fjernes

Opbevaring

Det specificeres, at frysning skal ske ved -18 °C eller koldere.
Henvisninger til marine prgver fjernes

Seerlige forhold

Bemeerkningen ang. blindprgver slettet.

MO74:
Afsnit Andring i forhold til M028 version V0la
Titel Silikat i marint vand
Malemetode(r) Verifikation af metoden for marine prgver tilfgjes.

Prgvebeholder

Henvisninger til renggaring slettes




Filtrering Krav om sigtdybde slettes.

Krav om filtrering ved ankomst til laboratoriet slettes.

Opbevaring Opbevaring pa kel eendres fra 24 til 36 timer.
MO041
Afsnit AEndring
Titel "i fersk overfladevand og spildevand” andres til i vand”.
MO046
Afsnit AEndring
Titel ”i vand” tilfgjes
Anvendelses- "Ferskvand fra s@er, vandlab, kilder og kildebzekke” erstattes af "Fersk
omrade overfladevand”.
Malemetode(r) Producenten af filtre fjernes.

Hvad har hgring givet anledning til
M004 Ammonium i vand:

Malemetoder sendres til at ved prgver med saltindhold over 8 %0 skal metodedatablad M0O71
Ammonium i marint vand bruges.

"Lakridsspisning” er erstattet med "indtagelse af fadevare med salmiak/ammoniumchlorid
herunder lakrids eller andre kilder der kan forurene prgven f.eks. snus eller hostestillende
medicin” i afsnittet ang. pravetagning.

Der er sat spgrgsmal til om jordvand og grundvand kan sidestilles i forbindelse med filtrering,
men det er referencelaboratoriet anbefaling, at jordvand sidestilles med ferskoverfladevand
og derfor fastholdes kravet om filtrering af jordvand.

Tidsfrist for filtrering i afsnittet "prevehandtering inden analyse” slettes, da der ikke er fastsat
en frist for filtrering af praver for marine prgver.

Der fjernes tekst, som har generelt karakter og ikke er specifik for denne metode.
MO71 Ammonium i marint vand:

"Lakridsspisning” er erstattet med "indtagelse af fadevare med salmiak/ammoniumchlorid
herunder lakrids eller andre kilder der kan forurene prgven f.eks. snus eller hostestillende
medicin” i afsnittet ang. pr@vetagning.

Analysetiden, der er skrevet i pravehandtering inden analyse, er opdateret fra 24 timer til 36
timer, da der var uoverensstemmelse mellem afsnittene "opbevaring” og "pregvehandtering
inden analyse”. Dette stemmer overens med hvad der er skrevet i notatet.

Konservering aendres fra feltfiltrerede praver ma fryses til filtrerede pragver ma fryses.
MOO06 Nitrit i vand:

Der er efterspurgt om det er muligt at forlaeenge analysefristen.Da denne parameter ikke har
veeret en del af undersggelsen, er det ikke muligt at forleenge analysefristen. Desuden er der
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blevet efterspurgt betingelser for en gemmeprgve og det er ikke muligt at fastseette, da det
ikke har veeret en del af undersggelserne.

Der fjernes tekst, som har generelt karakter og ikke er specifik for denne metode.
MOO08 Nitrit+Nitrat i vand:

Tidsfrist for filtrering i afsnittet prevehandtering inden analyse slettes. Dette gare, da der ikke
er noget krav for filtrering af prgven inden analyse.

Der fijernes tekst, som har generelt karakter og ikke er specifik for denne metode.
MO72 Nitrit+Nitrat i marint vand:

Analysetiden der er skrevet i "pravehandtering inden analyse” er opdateret fra 24 timer til 36
timer. Dette gare grundet uoverenstemmelse mellem teksten i afsnittet "obevaring” og
"pr@vehandtering inden analyse” og er i overenstemmelse med notatet.

Der fjernes tekst, som har generelt karakter og ikke er specifik for denne metode.
Konservering aendres fra feltfiltrerede praver ma fryses til filtrerede pragver ma fryses.

MO0O09 Oplgst orthophosphat i fersk overfladevand, jordvand, dreenvand, drikke-vand
og grundvand:

Tidsfrist for filtrering i afsnittet "pravehandtering inden analyse” slettes, da der ikke er fastsat
en tidsfrist for filtrering af praver.

Der fjernes tekst, som har generelt karakter og ikke er specifik for denne metode.
MO73 Oplgst orthophosphat i marint vand:

Der fijernes tekst som har generelt karakter og som ikke er specifik for denne metode og der
laves mindre redaktionelle aendringer.

Det aendres fra feltfiltreret til at filtreret praver ma fryses
M028 Silicium i fersk overfladevand:
Der fijernes tekst som har generelt karakter og som ikke er specifik for denne metode.

Opbevaring eendres fra kal ved 1-4°C til frost ved -18°C, pa baggrund af undersagelsen og
som ogsa skrevet i notatet.

Der er pointeret, at @endringen af navnet fra Silikat til Silicium har en meget stor effekt for
analysen, da kunder derfor vil modtaget andre resultater end i dag og der vil med stor
sandsynlighed komme et skift i resultaterne. Derfor sendres navnet tilbage til Silikat og det
anbefales at navnet i kvalitetsbekendtgarelsen sendres sa navngivningen passer overens.

MO74 Silicium i marint vand:
Der fijernes tekst, som har generelt karakter og ikke er specifik for denne metode
Informationen ang. opbevaring tilpasses. Sa der er overenstemmelse med M028 og notatet.

Der er pointeret, at @endringen af navnet fra Silikat til Silicium har en meget stor effekt for
analysen, da kunder derfor vil modtaget andre resultater end i dag og der vil med stor
sandsynlighed komme et skift i resultaterne. Derfor sendres navnet tilbage til Silikat og det
anbefales at navnet i kvalitetsbekendtgarelsen sendres sa navngivningen passer overens.

MO041 Suspenderede stoffers tgrstof og gladetab i vand:
Ingen hgringssvarM046 Chlorofyl A i vand:

Producenten af filtrene fjernes, men typen fastholdes.
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Forskel fra i dag

Referencelaboratoriet anbefaler, at metodedatablad M004, M006, M0O08, M009, M028, M041
og M046 sendres som foreslaet i de vedlagte udkast til opdateringer af metodedatabladene.
ZEndringer i forhold til tidligere version er markeret med rad skrift og forslag til slettet tekst
desuden vist med gennemstregning. Samtidig anbefales det at der oprettes nye
metodedatablade M071, M072, MO73 og M0O74 for at adskille marint vand fra fersk vand.

Desuden anbefales det at navngivningen af silicium aendres i kvalitetsbekendtgarelsen, sa
der er overensstemmelse mellem metodedatabladene og bekendtggrelsen.
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