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ANVENDELSE AF REFERENCEMATERIALET

Beskrivelse

Dette referencemateriale bestar af en ampul med koncentrat til fremstilling af feerdigt referencemateriale ved
fortynding med vand. Certifikatet omfatter dokumentation for analyseparametrene nitrat-kvaelstof (NO3s-N), am-
monium-kvaelstof (NHs-N) og orthophosphat-phosphor (POs-P).

Mangde og konservering
QC RW1 bestar af ampuller med minimum 10 mL koncentrat i hver. Fra 10 mL koncentrat kan der fremstilles
1 L feerdigt referencemateriale. Koncentratet er konserveret ved autoklavering.

Anvendelse

Referencematerialet anvendes som kontrol af analysernes ngjagtighed og praecision. Det er typisk beregnet til
intern kvalitetskontrol ved analyse af naeringssalte i recipientvand. Det kan ligeledes anvendes i kvalitetskon-
trollen ved andre vandtyper samt ved indk@ring og optimering af analyseinstrumenter og analysemetoder.

Det er vigtigt, at batchnumre pa referencemateriale og certifikat er ens.

Fremgangsmade

Ampullen stabiliseres ved stuetemperatur (ca. 20°C), hvorefter den knaekkes pa en sddan made, at der ikke
kommer partikler ned i den. Koncentrat udmales med pipette og fortyndes 1:100 med vand uden maleligt ind-
hold af naeringsstoffer. For eksempel fortyndes 2,00 mL koncentrat op til 200 mL. De certificerede koncentrati-
oner er angivet i tabellen pa side 3 i dette certifikat.

Analyse
Referencematerialet analyseres samtidig med og pa samme made som @vrige praver.

Opbevaring og holdbarhed

Ampullerne opbevares beskyttet mod sollys, f.eks. i ampuleeskerne, og ved stuetemperatur eller i koleskab.
Certifikatet er gyldigt til 1. september 2028 under forudsaetning af, at referencematerialet er opbevaret som
anbefalet.

De abnede ampuller og det faerdige referencemateriale forventes at have en holdbarhed pa op til 1 dggn.

Certifikatet er udfeerdiget ifalge ISO's internationale retningslinjer for certificering af referencematerialer /1/ og /2/.
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FREMSTILLING AF REFERENCEMATERIALET OG DOKUMENTATION

Fremstilling
Eurofins har ved sine kvalitetsprocedurer tilstraebt, at fremstillingen og kvalitetskontrollen heraf giver den gn-
skede kvalitet af referencematerialet.

Dokumentation for indhold
Al dokumentation for ampullernes indhold er sket efter fortynding af ampulkoncentraterne i forholdet 1:100.

Intern kontrol
Eurofins analysekvalitet er kontrolleret og fundet tilfredsstillende ved regelmaessig deltagelse i internationale
preestationsprgvninger.

Homogenitet:

Homogeniteten er undersagt for alle tre neeringssalte i tilfeeldigt udvalgte prever af referencematerialet QC
RW1. Der er testet for homogenitet ved sammenligning af standardafvigelsen mellem referenceprgverne og
standardafvigelsen for dobbeltbestemmelse pa den enkelte prgve (F-test, 95%). Herudover er homogeniteten
efterkontrolleret for alle analyseparametre i henhold til ISO Guide 35 /1/ i forbindelse med den eksterne kon-
trol. Der er ikke fundet tegn pa heterogenitet.

Stabilitet:
Stabiliteten folges ved 4°C, 20°C og 37°C, og der er ikke fundet tegn pa holdbarhedsproblemer ved tidspunk-
tet for udstedelse af dette certifikat.

Ekstern dokumentation

Referencematerialets indhold af NO3-N, NHs-N og PO4-P er bestemt ved en certificeringsundersggelse, som er
gennemfart i juni-juli 2023. De deltagende laboratorier er rutinerede og har dokumenteret en god analysekvalitet
bl.a. ved deltagelse i praestationspravninger og tidligere certificeringer samt ved analyse af en medsendt kon-
trolprgve. Laboratorierne er blevet bedt om at analysere fem prover af QC RW1: tre prgver i samme analyse-
serie, den ene som dobbeltbestemmelse, samt to prever i to forskellige analyseserier som enkeltbestemmel-
ser. De certificerede veerdier er statistisk beregnet i henhold til den internationale standard, ISO Guide 35 /1/.
Pa baggrund af laboratoriernes indsendte analyseresultater er der beregnet:

Yaar - 9€NNemsnit, beregnet i henhold til ISO Guide 35 (afsnit A.2.4.).

s(y): standardafvigelse mellem laboratorierne, beregnet i henhold til ISO Guide 35 (afsnit A.2.5.):

>0 = Ve

p-1
hvor
Y gennemsnit for laboratorie i
p: antal laboratorier i beregningerne

Ucrv:  Ekspanderet usikkerhed for referencematerialet, beregnet i henhold til ISO Guide 35 (afsnit 10.2) med
daekningsfaktor k = 2.

Farste kriterium for udveelgelse af de deltagende laboratorier har veeret, at de er rutinerede. Dernaest er labo-

ratorier udvalgt pa basis fglgende kriterier:

« laboratoriets resultater i praestationsprgvninger afviger mindre end 2 standardafvigelser fra den nominelle
veerdi,

« laboratoriet analyserer flere end 40 pragver per ar eller er akkrediteret til pageeldende parameter.

Kriterierne for udveelgelse af laboratorieresultater i certificeringen har veeret, at

« laboratoriets resultater for kontrolpraven ved certificeringen afviger mindre end 15% fra den nominelle
veerdi, og at

« laboratoriets resultat ved certificeringen ikke er en Cochran outlier, Grubbs outlier eller i gvrigt demt afvi-
gende ved en faglig vurdering.

De data, der indgar i denne certificering, samt navnene pa de laboratorier, der er udvalgt til certificeringen, er
angivet i bilag til dette certifikat. Pa baggrund af de udvalgte data er der beregnet:
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Certificerede vaerdier

PARAMETER ENHED | GENNEMSNIT STANDARD- EKSPANDERET | ANTAL DATASATI UDELUKKEDE
AFVIGELSE USIKKERHED | BEREGNINGERNE/ DATASAT
MELLEM METODE
DATASAT
C: Cochran out-
lier
G: Grubbs outlier
ychar S(y) UCRM (p)
2/A1
Nitrat-N 7/A2
pg/L N 99 3,7 10 2C
(NOs-N) 2/A3
3/B
. 1/B1
A -N
mmonium ug/L N 101 3,2 7.9 7/B2 ac
(NHas-N) 1E 1G (Straggler)
4/A1
Orthophosphat-P
ophospha ug/L P 99 5,0 5,8 o 1c
(PO4+-P)
1/B
Metoder
Nitrat-N, NO3:
A Reduktion pa Cd-Hg- eller Cd-Cu-kolonne til NO2.

Diazotering med sulfanilamid, kobling med N-(1-naphtyl)-ethylendiamin og spektrofotometrisk maling

af azofarvestof.

A1 Manuel, NS 4745
A2 CFA eller FIA, EN ISO 13395, DS 223, Skalar metode
A3 Discrete analysis systems, ISO 15923-1, EPA-126-C

B Bestemmelse ved hjaelp af ionkromatografi — let forurenet vand, EN 1ISO 10304-1

Ammonium-N, NH4:

A Reaktion med hypochlorit/phenol i alkalisk miljg til dannelse af blafarvet forbindelse ved tilstedevee-

relse af natrium nitroprussid og spektrofotometrisk maling.

A1 Manuel,
A2 CFA eller FIA, SM 17, 4500-NHs-H, DS 224, Skalar metode
A3 Discrete analysis systems, EPA-150-C

B Reaktion med hypochloritioner og salicylat i alkalisk miljg til dannelse af blafarvet forbindelse ved til-

stedeveerelse af natrium nitroprussid og spektrofotometrisk maling.

B1 Manuel, ISO 7150-1
B2 CFA eller FIA, ISO 11732 (CFA)
B3 Discrete analysis systems, ISO 15923-1

Bestemmelse ved hjaelp af ionkromatografi, EN ISO 14911
E Lange (hypochlorit/salicylat metode). 0.015 — 2.0 mg/L NH4-N, Hach Lange LCK 304

Orthophosphat-P, POa:

A Reaktion med ammoniummolybdat og reduktion med askorbinsyre til molybdaenblat.

A1 Manuel, NS 4724, EN ISO 6878, part 4
A2 CFA eller FIA, EN ISO 15681-2, DS 291, Skalar metode
A3 Discrete analysis systems, ISO 15923-1, EPA-118-C

B Bestemmelse ved hjaelp af ionkromatografi, EN ISO 10304-1
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Metrologisk sporbarhed

Dette certificerede referencemateriale (CRM) er dokumenteret metrologisk sporbart gennem en sporbarheds-
keede, der involverer flere deltagende laboratorier. Den metrologiske sporbarhed for den certificerede veerdi er
etableret i overensstemmelse med de angivne krav i DS/EN ISO/EIC 17025:2017.

Den certificerede veerdi opnas ved at kombinere forskellige maleprocedurer og laboratorier, der er akkredite-
rede i henhold til DS/EN ISO/EIC 17025:2017 eller opererer under et kvalitetsstyringssystem med sammenlig-
nelige krav. De enkelte veerdier, der bidrager til den certificerede vaerdi, betragtes som selvstaendigt metrolo-
gisk sporbare.

Eurofins Miljg A/S er akkrediteret efter DS/EN ISO 17034:2016 af DANAK med akkrediteringsnummer 535, og
akkrediteringsomfanget inkluderer certificering af referencematerialer med bidrag fra flere laboratorier.
REFERENCER

"/ ISO guide 35:2017. Reference materials — Guidance for characterization and assessment of
homogeneity and stability.

12/ ISO 33401:2024. Reference materials - Contents of certificates, labels and accompanying
documentation.

Certifikat udgivet april 2024.

CERTIFIKAT ANSVARLIG
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Rikke Mikkelsen, MSc
Eurofins Miljg A/S
DK-8464 Galten

E-mail: refmat@eurofins.dk

Webside: www.eurofins.dk/refmat

Certifikatets revisionshistorie: April 2024 (Rette enhed; opdatering til nyeste ISO); August 2023 (dato for farste udgave af certifikat)
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BILAG TIL CERTIFIKAT QC RW1

Laboratoriemalinger

Nitrat-N Orthophosphat-P
. ) . ) Sri Nri SLi nLi
N wlN | | ugen || Metode _pg,y[ o | bolP wglLp | | Metode
99,3 1,65 4 3,81 3 A2 103,4 2,56 4 1,80 | 3 A3
99,9 0,41 4 1,83 3 A1 104,1 3,08 4 2,86 3 A2
95,9 0,95 4 469 3 A2 98,5 0,63 4 0,51 3 A2
99,9 2,71 4 580 3 97,5 0,10 4 1,48 | 3 A3
103,8 4,39 4 7,51 3 88,9 1,98 4 403 | 3 A3
107,1 3,24 4 580 3 A2 102,0 1,17 4 1,85 | 3 A2
98,5 0,19 4 1,89 3 A2 95,5 0,40 4 342 | 3 A3
954 0,26 4 474 3 B 99,1 1,52 4 584 | 3 A2
100,2 8,50 4 447 3 A3 101,9 0,68 4 1,19 | 3 A2
94,1 2,10 4 4,51 3 A1 110,8 2,16 4 513 | 3 A1
103,3 5,77 4 289 3 A2 92,8 0,95 4 470 | 3 B
98,6 1,08 4 1,10 3 A2 101,0 1,26 4 066 | 3 A3
94,3 1,29 3 205 3 A2 97,0 2,08 4 444 | 3 A1
98,3 5,97 4 586 3 A3 99,0 0,65 4 09 | 3 A2
102,4 0,61 3 1,80 | 3 A1
A Y 97,2 0,78 4 1,83 | 3 A1
y_ Sri Nri SLi nLi
pg/li N ug/L N ug/L N Metode
107,0 2,43 4 238 3 B2
101,1 1,28 4 0,31 3 B2
102,4 0,42 4 361 3 B2
97,1 5,68 4 0,74 3 B1
99,1 0,57 4 1,15 3 B2
100,5 0,96 4 205 3 E
100,0 0,97 4 225 3 B2
97,6 1,31 3 294 3 B2
104,6 4,16 4 1,87 3 B2
Eksterne kontrolveerdier
Y, - gennemsnit for laboratorium i
Sii - standardafvigelse for laboratorium i inden for analyseserien
Nii : antal resultater til bestemmelse af sii
SLi : standardafvigelse for laboratorium i mellem analyseserierne
n.i: antal resultater til bestemmelse af sui

Metoder: Se forklaring side 3.
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BILAG TIL CERTIFIKAT QC RW1
Certificerende laboratorier

Danmark

Aarhus Universitet, Ecoscience, Roskilde
BIOFOS Spildevand og driftslab, Avedgre
Eurofins Miljg A/S, Vejen

Hgjvang Laboratorier A/S, Dianalund
Hgjvang Laboratorier A/S, Holstebro

Norge

Eurofins Environment Testing Norway AS, Moss
FJELLAB, Rjukan

Labora AS, Bodg

Norsk Institutt for vannforskning (NIVA), Oslo
SGS Analytics Norway AS, Hamar

Vann- og avlgpsetaten, Oslo kommune, Oslo
VestfoldLAB AS, Sem

Sverige

DGE Mark & Milj6 AB, Vastra Frolunda
Eurofins Water Testing Sweden AB, Lidkdping
GRYAAB AB, Goéteborg

Karlskrona kommuns laboratorium, Lyckeby
Norrvattens Laboratorium, Jarfalla

Finland
AMHM Laboratoriet, Jomala Aland
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