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CERTIFIKAT FOR

QC ww1B

NARINGSSTOFFER TIL VANDANALYSER

BATCH: VKI-5-5-0310

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, ammonium og or-
thophosphat.

Mangde og konservering
QC WW1B indeholder ampuller med minimum 10 mL koncentrat i hver. Fra 10 mL koncentrat kan der fremstil-
les 1 liter 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 spildevand. Det kan ligeledes anvendes i kvalitetskontrol-
len ved andre vandtyper samt ved indkering og optimering af analyseinstrumenter og analysemetoder. | disse
tilfeelde kan der vaere behov for at anvende fortyndinger af referencematerialet med andre koncentrationer af
analyseparametre end til normal spildevandskontrol.

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

Fremgangsmade

Ampullen stabiliseres ved stuetemperatur (ca. 20 °C). Ampullen knaekkes pa en saddan made, at der ikke kom-
mer partikler ned i den. Koncentrat udmales med pipette og fortyndes 1:100 med vand uden betydende ind-
hold af naeringssalte. For eksempel fortyndes 2,0 mL koncentrat op til 200 mL. De certificerede koncentratio-
ner er angivet i tabellen pa side 3 i dette certifikat.

Ved brug af QC WW1B til anden kontrol end af spildevand kan fortyndingsforholdet mellem koncentratet og
vand a&ndres. Bemaerk dog at den certificerede vaerdi med tilhgrende konfidensinterval kun er geeldende for
det anbefalede fortyndingsforhold 1:100.

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

Certifikatet er udfeerdiget ifalge ISO’s internationale retningslinier for certificering af referencematerialer angivet i /1/ og /2/.
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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.

FREMSTILLING AF REFERENCEMATERIALET OG DOKUMENTATION

Fremstilling
Eurofins har ved sine kvalitetsprocedurer tilstreebt, at fremstillingen og kvalitetskontrollen heraf giver den an-
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 nitrat, ammonium og orthophosphat i tilfeeldigt udvalgte ampuller af referen-
cematerialet QC WW1B. Der er testet for homogenitet ved sammenligning af standardafvigelsen mellem refe-
renceprgverne og standardafvigelsen for dobbeltbestemmelse pa den enkelte prove (F-test, 95 %). Der er
ikke fundet tegn pa inhomogenitet.

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 NO3-N, NH4-N og PO4-P er bestemt ved en certificeringsundersagelse, som er
gennemfart i starten af 2011. De deltagende laboratorier er rutinerede og har dokumenteret en god analysekvali-
tet bl.a. ved deltagelse i preestationsprgvninger og tidligere certificeringer samt ved analyse af en medsendt kon-
trolprgve. Laboratorierne er blevet bedt om at analysere fem ampuller: tre ampuller i samme analyseserie, den
ene som dobbeltbestemmelse, samt to ampuller i to forskellige analyseserier som enkeltbestemmelser. De
certificerede veerdier er statistisk beregnet i henhold til den internationale standard, ISO Guide 35 /1/. Pa bag-
grund af laboratoriernes indsendte analyseresultater er der beregnet:

Voar - 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.):
2
Z (yl B ychar)
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.

Forste kriterium for udveelgelse af laboratorier har veeret, at de er rutinerede. Derngest er laboratorier udvalgt
pa basis af deres opnaede resultater i praestationspravninger.
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Kriterierne for udveelgelse af danske, norske og svenske laboratorier har veeret, at

. laboratoriets resultater i de undersagte preestationsprgvninger afveg mindre end 2 standardafvigelser
fra den nominelle veerdi, og at

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

Finske laboratorier er udvalgt som kvalificerede af det finske referencelaboratorium.

Kriterierne for udvaelgelse af laboratorieresultater i certificeringen har veeret, at

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

afvigende ved en faglig vurdering.

De data, der indgéar 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-
SNIT

y char

STANDARD-AF-
VIGELSE MEL-
LEM DATASAT

s(y)

95 % KONFIDENS-
GRANSER PA GEN-
NEMSNIT

S
ychar i t0,025 (V)'ﬂ
Jp

Nedre Dvre

ANTAL DATASAT |
BEREGNINGERNE/
METODE

UDELUKKEDE
DATASAET

C: Cochran outlier
G: Grubbs outlier

Nitrat-nitrogen
(NOs-N)

mg/L N

4,96

0,127

4,90 5,02

1C

Ammonium-nitrogen
(NHs-N)

mg/L N

1,00

0,0276

0,98 1,01

2C

Orthophoshat-phosphor
(PO+-P)

mg/L P

0,498

0,0109

0,493 0,504

1C

Metoder
N03:
A:

Reduktion pa en Cd-Hg- eller Cd-Cu-kolonne til NO2. Diazotering med sulfanilamid, kobling med N-

(1-naphtyl)-ethylendiamin og spektrofotometrisk maling af azofarvestof (DS 223, SFS 3030, NS 4745,

SS 28133,

E: Testkit fra Hach-Lange (LCK 339)

G: Anden metode

NH4:

A: Reaktion med hypochlorit/phenol i alkalisk miljg til dannelse af indophenolblat og spektrofotometrisk
maling (DS 224, SFS 3032, NS 4746, SS 28134)

B: Reaktion med hypochloritioner og salicylat i alkalisk miljg til dannelse af blafarvet forbindelse ved til-
stedeveerelse af natrium nitroprussid og spektrofotometrisk maling (ISO 7150-1)

C: FIA-metode med gasdiffusion -Tecator metode

D: Reaktion med hypochlorit/phenol i alkalisk milja til dannelse af indophenolblat ved flowanalyse og

spektrofotometrisk maling (EN 1ISO 11732)

E Testkit fra Hach-Lange (LCK 304)

G: Anden metode

POa:

A: Reaktion med ammoniummolybdat og reduktion med ascorbinsyre til molybdaenblat (DS 291, SFS

3025, NS 4724, SS 28126)
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B: Reaktion med ammoniummolybdat og reduktion med ascorbinsyre til molybdaenblat (EN ISO 6878, del

4)
E: Testkit fra Hach-Lange (LCK 349)
G: 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 Tto0as(V)-5(0)

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

A
ychar i t0,025 (V)%

Metrologisk sporbarhed

Dette certificerede referencemateriale (CRM) er dokumenteret metrologisk sporbart gennem en sporbarheds-
kaede, 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 vaerdier, 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 homoge-
neity and stability.

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

Certifikat udgivet april 2024.
TEKNISK ANSVARLIG

Tk

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

E-mail: refmat@eurofins.dk

Webside: www.eurofins.dk/refmat

Certifikatets revisionshistorie: April 2024 (udigbsdato forlaenget, opdatering til geeldende ISO standard); April 2021 (forleenget udigbs-
dato; opdateret reference); September 2019 (forlaenget udlgbsdato); April 2017 (forlaenget udlabsdato); April 2015 (forlaenget udlgbs-
dato); December 2013 (tilfgjet udlgbsdato); December 2011 (korrigeret fejl i enhed); April 2011 (dato for ferste udgave af certifikat)
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BILAG TIL CERTIFIKAT QC WW1B

Laboratoriemalinger

Nitrat Ammonium
yi Sri Nri SLi NnLi Me- Vi Sri Nri SLi N Me-
mg/LN | mg/L N mg/L N tode mg/L mg/L N mg/L N tode

5,00 0,065 4 0,075 3 A 1,02 0,0062 | 4 | 0,0067 | 3 A
5,06 0,014 4 0,030 3 A 0,99 0,0032 | 3 | 0,0028 | 3

5,02 0,081 4 0,048 3 A 0,97 0,0034 | 4 | 0,0005 | 3 E
4,87 0,032 3 0,013 3 A 0,97 0,0074 | 4 | 0,0030 | 3 E
4,89 0,161 4 0,091 3 G 1,04 0,0126 | 4 | 0,0139 | 3 D
4,85 0,015 4 0,026 3 G 0,97 0,0051 | 4 | 0,0135 | 3 B
5,08 0,017 4 0,015 3 G 1,00 0,0039 | 4 | 0,0188 | 3 D
4,90 0,033 4 0,019 3 E 1,05 0,0215 | 4 | 0,0197 | 3 G
5,12 0,029 4 0,040 3 A 1,02 0,0050 | 4 | 0,0331 | 3 Cc
4,86 0,036 4 0,089 3 A 1,00 0,0197 | 4 | 0,0115 | 3 A
4,93 0,022 4 0,032 3 A 0,98 0,0039 | 4 | 0,0229 | 3 E
5,24 0,015 4 0,091 3 G 1,02 0,009 | 4 | 0,0166 | 3 E
5,15 0,015 4 0,123 3 A 0,96 0,0056 | 4 | 0,0105 | 3 E
4,98 0,013 4 0,171 3 A 0,97 0,0182 | 4 | 0,0115 | 3 E
4,85 0,050 4 0,035 3 E 0,97 0,0226 | 4 | 0,0279 | 3 D
4,79 0,013 4 0,038 3 E 0,98 0,0059 | 4 | 0,0086 | 3 E
5,09 0,035 4 0,010 3 E

4,91 0,034 4 0,072 3 E

5,00 0,050 4 0,066 3 G

4,76 0,041 4 0,085 3 E

4,86 0,127 4 0,031 3 A
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Orthophosphat Eksterne kontrolvaerdier
: . . . . M yi ©  gennemsnit for laboratorium i
yi Sri M St AL e si :  standardafvigelse for laboratorium i inden
mg/L mg/L P mg/L P tode for analyseserien
Nei : antal resultater til bestemmelse af sii
0,526 00123 | 4 0,0122 3 B SLi : standardafvigelse for laboratorium i mel-
0,509 0,0021 4 0,0014 3 A lem analyseserierne
nei : antal resultater til bestemmelse af s
0,490 0,0036 | 3 0,0029 3 B
0,484 0,0»] 76 4 0,0046 3 A Metoder: Se forklaring side 3.
0,497 0,0017 | 4 0,0028 3 B
0,501 0,0010 | 4 0,0034 3 G
0,494 0,0029 | 4 0,0076 3 E
0,481 0,0154 | 4 0,011 3 B
0,480 0,0049 | 4 0,0100 3 B
0,508 0,0049 | 4 0,0186 3 B
0,504 0,0087 | 4 0,0075 3 G
0,503 0,0027 | 4 0,0095 3 A
0,499 0,0035 | 4 0,0019 3 A
0,497 0,0027 | 4 0,0029 3 E
0,499 0,0005 | 4 0,0059 3 B
0,510 0,0041 4 0,0014 3 E
0,500 0,0100 | 4 0,0020 3 E
0,493 0,0030 | 4 0,0206 3 B
0,492 0,0066 | 4 0,0030 3 B
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BILAG TIL CERTIFIKAT QC WW1B

Certificerende laboratorier

Danmark

Analytech Miljglaboratorium A/S, Ngrresundby
Bjergmarken R/A, Roskilde

Danmarks Miljgundersagelser, Silkeborg
Eurofins Miljg A/S, Vejen

LabVest I/S, Holstebro

Lynettefaellesskabet I/S, Kabenhavn K
Randers Spildevand, Randers

Vand og Affald, Svendborg

Finland
Lounais-Suomen vesi- ja ymparistotutkimus Oy, Turku
Metropolilab, Helsinki

Norge

LabNett, Skien

Mijgslab IKS, Gjevik

Nedre Romerike Vannverk IKS avd. NorAnalyse, Strammen

Sverige

AlLcontrol AB, Karlstad

ALcontrol AB, Linkoping

Ernemar Laboratorium, Oskarshamn

Klippans reningsverk, Klippan

Motala Kommun Tekniska foérvaltningen Vatten, Motala
Nynashamns kommun VA-avdelningen Laboratoriet, Nynashamn
Shell Raffinaderi AB, Géteborg

VIVAB, Varberg

Ortofta Sockerbruk, Eslév
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