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CERTIFIKAT FOR

QC Ww3

TOTAL NITROGEN OG TOTAL PHOSPHOR TIL SPILDEVANDSANALYSE

BATCH: VKI-7-8-0319

ANVENDELSE AF REFERENCEMATERIALET

Beskrivelse

Dette referencemateriale bestar af en ampul med koncentrat til fremstilling af faerdigt referencemateriale ved
fortynding med vand. Certifikatet omfatter dokumentation for analyseparametrene total nitrogen (TN) og total
phosphor (TP).

Mangde og konservering
QC WW3 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 preecision. Det er typisk beregnet til
intern kvalitetskontrol ved analyse af naeringssalte i spildevand. Det kan ligeledes anvendes i kvalitetskontrol-
len ved andre vandtyper samt ved indkaring 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 koncentra-
tioner er angivet i tabellen pa side 3 i dette certifikat.

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

Opbevaring og holdbarhed

Ampullerne opbevares beskyttet mod sollys, f.eks. i ampulaeskerne, og ved stuetemperatur eller i kgleskab.
Certifikatet er gyldigt til 1. april 2028 under forudsaetning af, at referencematerialet er opbevaret som anbefa-
let.

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

Certifikatet er udfeerdiget ifalge ISO’s internationale retningslinier for certificering af referencematerialer angivet i /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 regelmeessig deltagelse i internationale
preestationsprgvninger.

Homogenitet:

Homogeniteten er undersagt for begge naeringsstoffer i tilfaeldigt udvalgte praever af referencematerialet QC
WWa3. Der er testet for homogenitet ved sammenligning af standardafvigelsen mellem referencepreverne og
standardafvigelsen for dobbeltbestemmelse pa den enkelte preve (F-test, 95 %). Herudover er homogeniteten
efterkontrolleret for begge analyseparametre i henhold til ISO Guide 35 /1/ i forbindelse med den eksterne
kontrol. 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 tids-
punktet for udstedelse af dette certifikat.

Ekstern dokumentation

Referencematerialets indhold af TN og TP er bestemt ved en certificeringsundersggelse, som er gennemfart i
december 2019 og januar 2020. De deltagende laboratorier er rutinerede og har dokumenteret en god analyse-
kvalitet bl.a. ved deltagelse i preestationsprgvninger og tidligere certificeringer samt ved analyse af en medsendt
kontrolprgve. Laboratorierne er blevet bedt om at analysere fem prgver af QC WWa3: tre prgver i samme ana-
lyseserie, den ene som dobbeltbestemmelse, samt to praver i to forskellige analyseserier som enkeltbestem-
melser. 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:

Yo - 9€NNEemsnit, 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.):

D0 = V)

p-1

95 % konfidensinterval for beliggenheden af det sande gennemsnit for analyseresultaterne:

S
ychar T t0,025 (V) (y)
Jp

hvor
p: antal laboratorier i beregningerne
Vi p-1, antal frihedsgrader

to,025(V): t veerdien pa 0,025 niveau ved V frihedsgrader.

Kriterierne for udveelgelse af laboratorier har veeret, at

. laboratoriets resultater i de undersggte preestationspragvninger afveg mindre end 2 standardafvigelser
fra den nominelle veerdi,

. laboratoriet analyserer flere end 20 analyseserier per ar eller er akkrediteret til pageeldende parame-
ter,

. laboratoriets resultater for kontrolprgven ved certificeringen afveg mindre end 15 % fra den nominelle
veerdi, og at
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. laboratoriets resultater ved certificeringen ikke var Cochran outlier, Grubbs outlier eller i gvrigt demt

afvigende 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:

Certificerede vaerdier

PARAMETER ENHED [ GENNEM-| STANDARD- 95 % KONFIDENS- ANTAL DATASAT | | UDELUKKEDE
SNIT AFVIGELSE GR/ANSER PA BEREGNINGERNE/ DATASAT
MELLEM GENNEMSNIT METODE
DATASAT s(»)
v + t0.025 (V)_y C: Cochran outlier
char ’ \/5 G: Grubbs outlier
yc‘har s Nedre @vre (P)
3/A
4/B
3/C
. 3/F
Total nitrogen mg/L N 7,5 0,29 73 7,6 1G 3C
21
1/1A
3IX
1A
8/B
1/DA
Total phosphor mg/L P 1,56 0,059 1,53 1,59 3/E 3C
1/EA
6/X
Metoder
Total nitrogen:
A Destruktion med peroxodisulfat og bestemmelse af det dannede nitrat ved omstdende cadmiumreduk-
tionsmetode. (DS 221; SFS 3031; NS 4743; SS 28131)
B Destruktion med peroxodisulfat og bestemmelse af det dannede nitrat ved omstaende cadmiumreduk-

tionsmetode. (ISO 11905-1)

® T O

spektrofotometrisk maling). 0,5 — 15,0 mg/L N. (Merck 1.00613.0001)

Destruktion med peroxodisulfat og bestemmelse af det dannede nitrat ved UV-spektrofotometri (DS
221:1975/SFS 3031/ NS 4743/SS 28131 + SM' 4500 NO3-B 19 udg)
Termisk oxidation af prgvens nitrogenindhold ved katalytisk forbraending ved >700°C i en oxygenat-
mosfeere. De dannede nitrogenoxider detekteres ved chemiluminescens efter reaktion med ozon.

Merck (Peroxodisulfat destruktion og bestemmelse af nitrat ved reaktion med 2,6-dimethylphenol og

Lange (Peroxodisulfat destruktion og bestemmelse af nitrat ved reaktion med 2,6-dimethylphenol og

spektrofotometrisk maling af nitrophenol forbindelse). 1 - 16 mg/L N, analyserobot. (Lange LCK 138)
1A Lange (Peroxodisulfat destruktion og bestemmelse af nitrat ved reaktion med 2,6-dimethylphenol og
spektrofotometrisk maling af nitrophenol forbindelse). 1 - 16 mg/L N, analyserobot. (Lange APC 138)

X Anden metode

Total phosphor:

A Destruktion med peroxodisulfat og bestemmelse af orthophosphat ved molybdaenblatmetoden. (DS
292; SFS 3026; NS 4725; SS 028127)

B Destruktion med peroxodisulfat og bestemmelse af orthophosphat ved molybdaenblametoden. (EN
ISO 6878:2004, del 7)

DA Lange (persulfatoplukning og molybdat/askorbinsyremetode). 0,5 — 5 mg/L P. (Lange APC 348)

E Lange (persulfatoplukning og molybdat/askorbinsyremetode). 0,05 - 1,5 mg/L P. (Lange LCK 349)

EA Lange (persulfatoplukning og molybdat/askorbinsyremetode). 0,05 - 1,5 mg/L P, analyserobot. (Lange

APC 349)

1 SM: Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater
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X Anden metode

Brug af de certificerede vaerdier
For laboratorier, hvis analysekvalitet er pa niveau med de laboratorier, der har deltaget i den eksterne doku-
mentation, geelder fglgende:

1) Analyseresultatet vil ved enkeltbestemmelse med 95 % sandsynlighed ligge i intervallet:

Yenar T tooas(V)-s()

2) Analyseresultater, som er gennemsnittet af en dobbeltbestemmelse, vil med 95 % sandsynlighed lig-
ge i intervallet:

s(»)
yC nar i t 5 (V)'
Y 0,025 \/5

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 vaerdi 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 veerdi, 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

1/ ISO Guide 35:2017. Reference materials — Guidance for characterization and assessment of homo-
geneity and stability.

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

Certifikat udgivet April 2024

TEKNISK ANSVARLIG

Ao | J

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

Certifikatets revisionshistorie: April 2024 (udigbsdato forlaenget, opdatering til geeldende ISO standard); januar 2022 (dato for fgrste
udgave af certifikat)

Certifikat QC WW3 v04-2024 Side 4 af 6 Batch VKI-7-8-0319




BILAG TIL CERTIFIKAT QC WW3

Laboratoriemalinger

Total nitrogen Total phosphor
¥, Sri Nri SLi nu | Meto- V Sri Nri SLi ni | Meto-
| mglLN mg/L N mg/L N de | mglLP mg/L P mg/L P de
7,68 0,26 4 0,16 3 A 1,53 0,01 4 0,02 3 B
7,40 0,04 4 0,10 3 C 1,50 0,04 4 0,06 3 X
7,60 0,06 4 0,03 3 X 1,67 0,05 4 0,05 3 DA
7,89 0,07 4 0,17 3 X 1,46 0,02 4 0,05 3 B
7,47 0,08 4 0,06 3 B 1,65 0,02 4 0,07 3 X
7,50 0,06 4 0,04 3 B 1,58 0,01 4 0,01 3 X
7,92 0,06 4 0,14 3 I 1,53 0,01 4 0,04 3 A
7,72 0,11 4 0,06 3 C 1,60 0,04 4 0,04 3 E
7,30 0,02 4 0,22 3 B 1,64 0,01 4 0,02 3 B
6,84 0,08 4 0,07 3 F 1,51 0,01 4 0,02 3 B
6,99 0,09 4 0,09 3 A 1,54 0,03 4 0,03 3 B
7,58 0,14 4 0,18 2 A 1,53 0,02 4 0,02 3 X
7,58 0,06 4 0,05 3 G 1,53 0,01 4 0,01 3 E
7,57 0,04 4 0,19 3 B 1,52 0,01 4 0,01 3 B
7,31 0,04 4 0,15 3 F 1,63 0,02 4 0,00 3 X
7,08 0,20 4 0,17 3 A 1,51 0,01 4 0,02 3 B
7,39 0,05 4 0,04 3 I 1,63 0,01 4 0,05 3 X
7,39 0,16 4 0,18 3 X 1,51 0,01 4 0,01 3 EA
7,86 0,14 4 0,05 3 F 1,60 0,01 4 0,02 3
7,32 0,07 4 0,11 3 C 1,55 0,01 4 0,01 3

Eksterne kontrolvardier

Y, gennemsnit for laboratorium i

Sii ! standardafvigelse for laboratorium i inden for analyseserien
Nri antal resultater til bestemmelse af s

SLi ¢ standardafvigelse for laboratorium i mellem analyseserierne
ni: antal resultater til bestemmelse af su;

Metoder: Se forklaring side 3-4.
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BILAG TIL CERTIFIKAT QC WW3

Certificerende laboratorier

Danmark

ALS Denmark A/S, Humlebaek

AnalyTech Miljglaboratorium A/S, Ngrresundby
Eurofins Miljg A/S, Vejen

Hillerad Spildevand, Hillergd

Hgjvang Miljglaboratorium, Dianalund
Klarforsyning, Kgge Egnens renseanlaeg, Kage
RGS Nordic, Skeaelskar

Svendborg Spildevand A/S, Skarup Fyn

Vand Miljg Randers, Randers S&
Vestforsyning, spildevand, Holstebro

Finland
SeiLab Oy, Haapauesi
Sydviéstra Finlands vatten- och miljéundersékning Ab, Laboratorium, Abo

Norge

Eurofins Environment Testing Norway AS, Moss
Labora AS, Bodga

Synlab AS, Hamar

TosLab AS, Tromsg

Sverige

Ernemar laboratorium, Oskarshamn

Gryaab AB, Goéteborg

Laboratoriet vid Smedjeholms avloppsreningsverk, Falkenberg
Nordic Sugar AB, Eslov

St1 Refinery AB, Laboratoriet, Géteborg

Sddra Cell Varo, Varobacka

VIVAB, Varberg

Aland
Alands Miljé- och halsoskyddsmyndighet Laboratoriet, Jomala-Aland
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