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Resume

I forbindelse med den anden treédrige periode (1993 - 1995) i
Grundvandsovervégningsprogrammet har Danmarks Miljgunder- .
sogelser (DMU) som Miljestyrelsens Referencelaboratorium for
Organiske Specialanalyser i december 1992 udfert en parallelprov-
ning af aromater i drikkevand. 19 danske og udenlandske analy-
selaboratorier var tilmeldt parallelprgvningen.

Der blev udsendt 6 ampulprover bestdende af de seks aromater:
benzen, toluen, o-xylen, m-xylen, p-xylen og naphthalen. Prover-
nes koncentrationsniveau var p& 600-5000 mg/L, som ved for-
tynding efter DMU’s anvisning p& de enkelte laboratorier ville
medfore et koncentrationsniveau i de vandige prever pa ca. 0,05-
0,5 ng/L. Som dokumentation af ampulprevernes kvalitet blev
der udfert kontrollerende forundersegelser med test af preveho-
mogenitet og -stabilitet.

Analyseresultaterne blev vurderet efter en statistisk model, som
blev udarbejdet af en arbejdsgruppe nedsat af Miljestyrelsen. Re-
sultaterne af parallelprevningen viste, at analyselaboratorierne
gennemgaende havde en god analysekvalitet med hensyn til
repeterbarhed (variation inden for laboratorierne) og dermed lave
analysedetektionsgraenser i sterrelsesordenen 0,02-0,04 pg/L.
Omtrent en tredjedel af laboratorierne havde vanskeligheder med
at genfinde maengden af tilsatte komponenter svarende til stoffer-
nes letflygtige karakter.
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1 Indledning

Danmarks Miljpundersegelser (DMU) gennemforte i december
1992 en parallelprovning vedrerende bestemmelse af indholdet af
aromater i drikkevand i koncentrationer pa en til fem gange den
skonnede analysedetektionsgraense. Prgverne indeholdt de neden-
for anferte komponenter oplest i methanol i koncentrationsinter-
vallet 600 til 5000 mg/L. Laboratorierne skulle ud fra de tilsendte
ampulprever fremstille vandige oplesninger med koncentrationer
pé ca. 0,05-0,5 ug/L.

Resultaterne skulle dels kunne anvendes i laboratoriernes daglige
kvalitetssikringsarbejde med analyser af drikkevand og grund-
vand, dels kunne indgé som materiale i Miljostyrelsens vurdering
af laboratoriernes analysekvalitet i forbindelse med den nzste tre-
arige periode (1993-1995) i grundvandsovervagningsprogrammet.

Der blev i 1989 udfert en lignende parallelprevning (DMU rap-
port, 1989). I denne var de udsendte, vandige prover fremstillet af
DMU.

I den aktuelle parallelprovning indgik felgende aromater: benzen,
toluen, o-xylen, m-xylen, p-xylen og naphthalen. Der var frihed
med hensyn til valg af analysemetoder.

DMU har som Miljostyrelsens Referencelaboratorium pa omradet:
Organiske Specialanalyser planlagt og gennemfort det praktiske
arbejde med parallelprevningen. Som udgangspunkt for parallel-
provningen blev der anvendt en rapport udarbejdet af en sta-
tistisk arbejdsgruppe nedsat af Miljestyrelsen (Spliid, 1992). Den
statistiske behandling af de indkomne analyseresultater blev
foretaget af DMU’s statistiske konsulenter *).

I parallelprevningen havde 12 Milje- og levnedsmiddelkontrolen-
heder, samt 7 andre laboratorier tilmeldt sig.

18 laboratorier afleverede resultater, og 15 af disse onskede at
blive vurderet med henblik pa at udfere grundvandsanalyser i
grundvandsmoniteringen (bilag I).

*) Civilingenior Annette Kjer Ersbell
Civilingenier Bjarne Kjeer Ersbell 7
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2  Praktisk tilretteleggelse

2.1 Orienteringsskrivelse

Interesserede laboratorier blev i brev af 6. juli 1992 inviteret til at
tilmelde sig Referencelaboratoriets planlagte parallelprevninger i
1992.

I brev af 13. november 1992 blev de tilmeldte laboratorier orien-
teret om det detaljerede prevningsforleb. Miljestyrelsen havde
tidligere (1991) udsendt en orientering om, hvilke krav der ville
blive stillet til laboratorierne med hensyn til analysekvalitet i for-
bindelse med udferelse af grundvandsanalyser i grundvands-
overvagningen fremover.

Endelig modtog laboratorierne brev dateret den 8. december 1992.
Brevet ledsagede de fremsendte vandprover. Brevet indeholdt
instruktion vedrerende procedure for fremstilling af vandige
prover, skemaer til analyseresultaterne samt til blindvzrdier og til
genfindingsforseg (bilag II).

2.2 Analysekomponenter og prevematrix

De seks udsendte ampulprover bestod af to prevepar, som var
agte dobbeltprover samt af et prevepar med 10% split level.
Ampulmaterialet var fremstillet og testet af firmaet Promochem
(bilag VII).

Proverne indeholdt de folgende seks aromater: benzen, toluen,
o-xylen, m-xylen, p-xylen og naphthalen. Koncentrationsniveauet
var pa 600-5000 mg/L. Komponenterne var oplest i methanol.

Sammen med preverne fulgte en instruktion vedrerende frem-
stilling af vandige prover. Samtlige tilsendte ampulprever skulle
fortyndes med en faktor 107, som beskrevet i tabel 5, sdledes at
den endelige komponentkoncentration ville veere pa 0,05-0,5 ng /L
i den vandige prove.

Der var ikke stillet krav til laboratorierne vedrerende antallet af
fremstillede og analyserede prever.
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2.3 Forundersogelser

Forud for afholdelse af den aktuelle parallelprevning blev der
udfert et kontrolarbejde vedrerende undersogelse af kvaliteten af
de tilsendte ampulprever. Der blev udfert homogenitetstest samt
stabilitetstest af de fire anvendte ampulbatches, idet ca 10% af det
samlede ampulmateriale blev testet.

Undersogelsen var baseret pa sa f& manipulationer med materialet
som muligt. Preverne blev fortyndet ca. 2000 gange med pentan
og derpd analyseret ved automatiseret on column injektion pa
gaschromatograf (bilag VIII).

Analysekvaliteten fremgér af bilag VIIL

Der blev desuden udfert forseg med fremstilling af vandige
prover séledes, at en kontrol af materialets beskaffenhed og for-
deling i vandig fase blev efterprovet.

Resultatet af kontrolanalyser af ampulpreverne viste, at disse var
homogene og stabile i provningsperioden under opbevaring ved
4°C.

2.4 Provefremsendelse

Proverne blev fremsendt til laboratorierne med postvasenet. La-
boratorierne modtog preverne pa fremstillingsdagen med in-
struktion om, hvorledes de vandige prever skulle fremstilles. Der
var alene instruks om, hvornar proveresultaterne skulle afleveres,
men ikke et fast pabegyndelsestidspunkt.



3 Resultater

3.1 Resultater og statistisk behandling

Laboratoriernes resultater fremgér af tabel 6-10. Laboratoriernes
metodevalg samt kommentarer til resultaterne findes i bilag III og
Iv.

Den statistiske analyse af de producerede resultater blev udfert
efter retningslinier angivet i den statistiske rapport (Spliid, 1992).
Hovedelementerne i det statistiske arbejde, som er beskrevet i
bilag IX, omfattede bestemmelse af middelvzrdi og spredning pa
provepar, beregnet repeterbarhed og reproducerbarhed i forhold
til nominel veerdi, relativ genfinding for hver komponent og hvert
niveau, Youden plot samt regressionsanalyse af gennemsnitlige
verdier i forhold til nominel veerdi for alle de laboratorier og for
de enkelte laboratoriers veerdier mod nominel veerdi.

Laboratorierne var forud for prevningen informeret om, at m- og
p-xylen kunne angives som en samlet veerdi. Den statistiske
behandling anvender sum-veerdier for m- og p-xylen.

Den statistiske bearbejdning af resultaterne blev foretaget efter
relevante justeringer og tests for outliers. Par af prever blev fjer-
net, hvis den ene eller begge mélinger manglede. Provepar d og f
blev justeret for splitveerdi ved at fratreekke splitvaerdierne fra
prove f, som havde den hejeste koncentration af de to prover.

Herefter blev middelverdi og spredning pa prevepar for hver
komponent og hvert laboratorium bestemt.

Der blev udfert tests for outliers ifelge ISO/DIS 5725 (1991).
Cochrans test for tilfzeldige fejl blev udfert for enkelte par af
mélinger i prevepar i forhold til hinanden, for hver komponent
og hvert prevepar separat. Par af observationer blev fjernet, hvor
den ene eller begge mélinger blev fundet at vere outliers.

Ved Grubbs test for systematiske fejl blev middelveerdien af hvert
provepar for hver komponent testet for alle laboratorier. Hvis et
laboratorium blev fundet at veere en outlier, blev de aktuelle
resultater for prevepar fjernet.

Der blev udfert variansanalyse for hver komponent og hvert
provepar. Desuden blev der bestemt repeterbarhed (spredning
indenfor laboratorier: G,,), spredning mellem laboratorier

(Std: o,,,) samt reproducerbarhed (den samlede spredning: Grepro)s
idet

2 _ 2 2
orepro - orepet + Ostd

11
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Genfinding blev beregnet som den relative middelgenfinding af
laboratoriernes genfinding for hver komponent og hvert prevepar.
Den relative genfinding er saledes forholdet mellem den maélte og
den nominelle vaerdi.

Da variansen var afhaengige af koncentrationsniveauet i proverne
valgtes at udfere en veaegtet regressionsanalyse. I bilag IX er den
veegtede regressionsanalyse udtrykt i tabelform. Liniens afskering
pé Y-aksen giver information om eventuel baggrundskontami-
nering, mens liniens haldning, afvigelse fra haeldning 1 samt
middeldifferens mellem malt og sand verdi er indikatorer for
afvigelser, som hovedsagelig er forarsaget af systematiske fejl.

De grafiske afbildninger af laboratoriernes regressionsanalyser
blev tilsendt de relevante laboratorier.

Bilag IX omfatter regressionsanalyser af laboratoriernes samlede
middelveerdier i forhold til de nominelle vardier. Desuden er de
gennemsnitlige reproducerbarheder angivet i de tre niveauer.

Youden plottene blev udfert for samtlige laboratorier og separat
for hver komponent og hvert provepar. Resultaterne ber ligge s
teet ved den nominelle veerdi som muligt. Resultater grupperet i
en langstrakt, smal ellipseformet indikerer, at systematiske fejl
dominerer, mens resultater grupperet i en kort, bred ellipseformet
viser, at tilfeeldige fejl dominerer.

3.2 Blindvardier og genfinding

Resultaterne af laboratoriernes blind-og genfindingsforseg frem-
gar af bilag V og VI. For enkelte laboratorier var der problemer
med baggrundskontaminering. Laboratoriernes blindverdier blev
opgivet til at ligge i omradet (0-0,09 png/L).

Med hensyn til genfindingsforseg udferte en del laboratorier ikke
disse, idet genfindingsproceduren er indarbejdet i selve metoden.
Metodens standardprever gennemgik saledes samme procedure
som preverne.



4 Diskussion

I tabel 2 findes en oversigt over veasentlige resultater produceret
efter den beskrevne statistiske behandling.

Repeterbarheden (spredning indenfor laboratorierne) er tilfreds-
stillende. Som forventelig er den stigende med stigende kon-
centration. Veerdierne pa laveste koncentrationsniveau antyder, at
laboratoriernes analysemetoder har analysedetektionsgreenser i
storrelse 0,02 - 0,04 pg/L for alle 6 komponenter. Spredningen
mellem laboratorier (Std. mellem lab.) er ca. dobbelt sa stor som
repeterbarheden. Std. mellem lab. er et udtryk for laboratoriernes
systematiske fejl og saledes absolut acceptabel. Reproducerbar-
heden udtrykker den samlede spredning og domineres af spred-
ningen mellem laboratorierne, hvor de systematiske fejl er domi-
nerende.

13
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5 Konklusion og anbefalinger

De fremsendte prever var homogene og stabile i den relevante
analyseperiode forudsat, at preverne har veret opbevaret under
betryggende forhold.

De opndede repeterbarheder pa laveste koncentrationsniveau
multipliceret med en faktor 3 vil for alle 6 komponenter give en
omtrentlig analysedetektionsgraense pa 0,02-0,04 ng/L.
Variationen mellem laboratorierne sammenholdt med de relative
genfindinger, afbildning i Youden plot samt de linezere regres-
sionsanalyser for alle laboratorier viser, at laboratorierne ikke har
haft sterre problemer med at genfinde de flygtige komponenter i
de udsendte ampuller.

Laboratoriernes metodiske genfindingsresultater viser, at ca. 40%
af laboratorierne har en genfindingsprocent pa over 75% for
benzen. Det mé kunne krzeves, at der for de bedste laboratorier
kan pévises en genfindingsprocent p4 mindst 75% for samtlige 6
komponenter.
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Bilag I

Tilmeldte laboratorier

Milje- og Levnedsmiddelkontrolenheder:

Esbjerg
Fredericia
Glostrup
Helsinger
Holbak
Horsens
Kobenhavn
Naestved
Odense
Skovlunde
Svendborg
Aalborg

Andre laboratorier:

Alfred Jorgensens Laboratorium A/S, Frederiksberg
Dansk Teknologisk Institut, Tastrup

Hedeselskabet, Viborg

KIWA N.V., Holland

Miljg-Kemi, Dansk Miljecenter A/S, Redovre

Steins Laboratorium A/S, Brerup
Vandkvalitetsinstituttet, Hersholm
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Bilag II

Korrespondance
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Miljgministeriet
Danmarks Miljgundersegelser

Enhed Reference Dato Journalnr

Miljeokemi BAN 6. juli 1992 2-9420

Til laboratorier,
der udforer analyser for
organiske mikroforureninger.

Parallelpreovninger 1992. Organiske specialanalyser i grundvand:
Pesticider, phenoler og aromater.

Danmarks Miljoundersegelser (DMU) afholder i 1992 tre parallel-
prevninger inden for vandomradet. Udsendelsen af prever vil
finde sted pa felgende datoer:

1. Pesticider i ledningsvand: Tirsdag den 15. september 1992.
2. Phenoler i ledningsvand: Tirsdag den 10. november 1992.

3. Aromater i ledningsvand: Tirsdag den 8. december 1992.

Hver parallelprevning vil omfatte 6 prever, der analyseres for
de komponenter, der fremgdr af vedlagte bilag. Koncentrations-
niveauet fremgdr ligeledes af bilaget. Resultaterne behandles
statistisk som beskrevet i rapporten fra den af Miljestyrelsen
nedsatte statistikerarbejdsgruppe. Rapporterne over de afholdte
parallelpregvninger vil desuden indeholde dokumentation for
homogenitet og stabilitet af preverne gennem 2 degn.

Prisen for deltagelse i parallelprevning nr.l og 2 vil vare
18.000 kr. pr. parallelpreovning. Pris for parallelpregvning nr.3
vil vere pa 10.500 kr., alle ekskl. moms. Belgbet betales ved
fremsendelsen af preverne.

_ Tilmelding bedes anfert pa vedlagte tilmeldningsskema og ind-
sendt til Danmarks Miljgundersegelser senest den 10. august
1992.

Med venlig hilsen

Bt ol s

land

2 Frederiksborgvej 399 0O Vejlsevej 25 O Kale

Postbox 358 Postbox 314 Grenivej 12
DK-4000 Roskilde DK-8600 Silkeborg DK-8410 Rende
Telefon 46 30 1200 Telefon 89 20 14 00 Telefon 89 20 14 00
Telefax 463011 14 Telefax 8920 14 14 Telefax 89 20 15 14

25
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Bilag.
Parameterliste. Koncentrationsniveau.

l. Pesticider. 0.01-0.1 ug/l

Simazin
Atrazin
MCPA
Mechlorprop
Dichlorprop
DNOC
Dinoseb

2. Phenoler. 0.05-0.2 ug/l

Phenol

4-methylphenol
2,4-dimethylphenol
2,6-dimethylphenol
4-chlor-,2-methylphenol
2,4-dichlorphenol
2,6-dichlorphenol
2,4,6-trichlorphenol
2,3,4,6-tetrachlorphenol
Pentachlorphenol

Ved parallelprevning nr.1 og 2 forudsattes proverne leveret i
laboratoriernes egne flasker.

3. Aromater. 0,05-0,4 ug/l.

Benzen
Toluen
o-Xylen
m-Xylen
pP-Xylen
Naphthalen

Denne parallelprevning er planlagt udfert i to trin. Den 8. de-
cember 1992 udsendes 6 prover pad ampulform til analyse: Afhen-
gigt af analyseresultaterne udsendes snarest efter et ikke
fastsat antal vandige preover til analyse.

Samtlige tilsendte vandprever i de tre parallelprevninger vil

indeholde en mindre mengde methanol fra tilsztning af stamoples-
ning.

26



TILMELDINGSSKEMA.

Laboratorium:

Kontaktperson:

Parallelprevninger i 1992: Organiske specialanalyser.

1. Pesticider i ledningsvand. onsker at deltage:
Den 15. september 1992. @gnsket prevevolumen:

2. Phenoler i ledningsvand. onsker at deltage:
Den 10. november 1992. @nsket prevevolumen:

3. Aromater i ledningsvand. gnsker at deltage:
Den 8. december 1992. onsket provevolumen:

Skemaet bedes returneret til:

Danmarks Mil joundersegelser,
Afdeling for Miljgkenmi,
Frederiksborgvej 399,
Postbox 358,

4000 Roskilde

Senest den 10. august 1992.

JA / NEJ

JA / NEJ

JA / NEJ

27
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Miljgministeriet
Danmarks Miljgundersegelser

Enhed Miljekemi Reference BAN/mu Dato 13.11.1992 Journalnr 5305-0019

Til de deltagende laboratorier
i parallelprevninger 1992.

Parallelprovning af aromater i vand - uge 50.

Forlebet af ovennavnte parallelprovning skitseres hermed:

Prever.
Der udsendes 6 ampul prever med de seks komponenter oplest i methanol. Labora-

torierne fremstiller ud fra dette materiale selv 6 vandige prover.

Analysemetoder.
Der vil vare metodefrihed i forbindelse med denne parallelpravning. Den metodiske

detektionsgraense forventes at ligge i intervallet 0,05-0,5 pg/L pr. komponent.

De seks prover analyseres som 6 enkeltkomponenter, dog kan m-xylen og p-xylen

analyseres som en falles komponent. Der foretages 1 oparbejdning pr. prave.

Laboratorierne korrigerer selv for genfindingsprocent (% genfundet maengde af tilsat
komponent i vandig preve fremstillet af det enkelte analyselaboratorium) og blind-

vardi. Disse opgives sammen med pravernes resultater til Referencelaboratoriet.

T Frederiksborgvej 399 O Vejlsevej 25 O Kale
Postbox 358 Postbox 314 Grendvej 12
DK-4000 Roskilde DK-8600 Silkeborg DK-8410 Rende
Telefon 46 301200 Telefon 89 20 14 00 Telefon 89 20 14 00

Telefax 46 3011 14 Telefax 89 20 14 14 Telefax 8920 15 14
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Tidsskema.
Tirsdag den 8. december 1992 fremsendes de 6 prever med post. Preverne forventes

leveret til laboratorierne den 9. december 1992. Hvis preverne ikke er modtaget pa

denne data kan undertegnede kontaktes for fremsendelse af ny pakning.

Er der spergsmal i forbindelse med afholdelse af parallelprevningen kan der naturlig-

vis rettes henvendelse til undertegnede.

Med venlig hilsen

% Bente A. Nyeland Niels Heqrik Spliid

Sopfduill]) Yoty
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Protokol for aromatparallelprevning den 8. december 1992.

Danmarks Miljpundersegelser, Afdeling for Miljgkemi afholder parallelprgvning for

indhold af aromater i ledningsvand den 8 december 1992.

Komponenter:

Provetype:

Prgveantal:

Koncentrationsomrade:

Provefremstilling:

Proverne skal analyseres for indhold af 6 aromater: benzen,
toluen, o-xylen, m-xylen, p-xylen og napthalen, evt. analy-

seres m-xylen og p-xylen samlet.

Laboratorierne fremstiller selv prever ud fra ledningsvand

spiket med de pagzldende komponenter.

0,05 pg/L - 0,5 pg/L.

Proverne fremsendes ved hjelp af postvasenet.
Instruktion om fortyndingsprocedure vedleegges ampulma-
terialet.

Referencelaboratoriet anvender ved sin afpipettering, auto-
mat pipetter af typen Gilson, Pipetman max volumen: 200
pL.

Der anvendes folgende afpipetteringsprocedure:

- Pipetten "skylles" med luft 10 gange.

- Pipetten "skylles" 3 gange med a. vand, b. den aktu-
elle oplesning, siledes at pipettens headspace mzttes
med oplesningsmidlets dampe.

- Pipetten fyldes med oplesningen, idet pipettens stem-
pel frigeres i langsomt tempo, siledes at risikoen for
at udtrekke de flygtige stoffer i oplesningen mini-

meres.
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Praveudsendelse:

Kontrol:

Tidsforleb:

Statistik:

32

Proverne fremsendes, sa de forventes at vare laboratorierne i
haende den 9. december 1992.

De anvendte ampuller kontrolleres over for Supelco-ampuller
og over for DMU’s egne standarder, med henblik p& doku-

mentation af homogenitet og stabilitet.

Resultaterne skal vere indberettet til DMU senest onsdag
den 13. januar 1993. Senere modtagne resultater vil ikke blive
statistisk behandlet. Uge 4 modtager laboratoriernes deres
indtastede data til kontrol og uge 6 udsendes spike-verdier
og de samlede data fra de deltagende laboratorier til orien-
tering. Den endelige rapport fremsendes senere. Der vil ikke
veare personsammenfald mellem personer i DMU, der star
for provefremstilling, og personer der ekspederer laboratori-

ernes data til kodning og statistisk behandling,.

Laboratoriernes data vil blive behandlet som beskrevet i

Miljestyrelsens statistikrapport.

Bente A. Nyeland, den 11. november 1992



Miljgministeriet
Danmarks Miljgundersegelser

Enhed Miljokemi Reference BAN/mu Dato 8:12.1992 Journalnr 05303-0019

Til deltagende laboratorier
i parallelprovningen den 8. december 1992

Parallelprovning af aromater, den 8. december, 1992.

Hermed leveres 6 ampuller market a, b, ¢, d, e og f til analyse for aromater, jvf. vedlagte

skemaer. Ampullerne bedes opbevares ved 4°C indtil analysetidspunktet.

Provefremstilling.
De deltagende laboratorier fremstiller selv vandige oplesninger ud fra de tilsendte

ampuller (se bilag 1).
Koncentrationsniveauet i de fremstillede vandprover vil vere i intervallet 0,05-0,5 pg/L.
De pagzldende aromater er oplest i methanol, og de vandige prever vil indeholde ca. 0,1

mg/L methanol. Hver ampul indeholder ca. 1 mL koncentrat.

Proveforberedelse og analyse kan pdbegyndes pa ethvert tidspunkt efter modtagelsen af

prevematerialet.

Der foretages kun én oparbejdning af hver prave.

Resultaterne af de analyserede vandprever (et resultat pr. prove) korrigeret for genfinding

og evt. blindvardi anferes med tre decimaler i vedlagte skema nr. 1.

P4 skema 1 anferes ligeledes om laboratoriet alene ensker en statistisk behandling eller

ogsé en vurdering med henblik pd grundvandsmonitering.

Z Frederiksborgvej 399 T Vejlsevei 25 C Kale
Postbox 358 Postbox 314 Grenavei 12
DK-4000 Roskilde DK-8600 Silkeborg DK-8410 Rende
Telefon 46 30 1200 Telefon 89 20 14 00 Telefon 89 20 14 00 33
Telefax 46 30 11 14 Telefax 89 20 14 14 Telefax 89 20 15 14
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Resultater af genfindingsforseg samt det anvendte koncentrationsniveau anferes i skema

nr. 2. Eventuelle blindvardier anferes ligeledes i skema nr. 2.

Kuverten med de udfyldte skemaer bedes maerket "Parallelprovning-aromater” og sendt

eller fax’et til:

Danmarks Miljpundersegelser
Afdeling for Miljekemi
Frederiksborgvej 399
Postboks 358

4000 Roskilde

Fax nr. 46 30 1114

sdledes at de er fremme senest onsdag den 13. januar 1993.
Senere modtagne resultater behandles ikke.

Eventuelle spergsmal i forbindelse med parallelpravningen besvares naturligvis gerne.

Med venlig hilsen

Slapfholf Wi

\%, Niels Henrik Spliid Bente A. Nyeland
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SKEMA 1.
LABORATORIUM:

Vandprover

ng/L

Komponent

Benzen

Toluen

o-Xylen

m-Xylen

p-Xylen

Naphthalen

Resultater anferes med 3 decimaler.

Onsker alene resultaterne statistisk behandlet JA/NEJ)
Onsker statistisk behandling
og vurdering med henblik pa grundvandsmonitering JA/NE]J

I felter, hvor data mangler anferes:

- hvis komponenten ikke er analyseret.
-- hvis komponenten ikke kunne detekteres.
--- hvis bestemmelsen er mislykket.

BEMZERKNINGER:
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SKEMA 2.

LABORATORIUM:

Genfindingsforseg Blindvardier

Komponent Bemarkninger

niveau fundet
ng/L %o ng/L

Benzen

Toluen

0-Xylen

m-Xylen

p-Xylen

Naphthalen

Apparatur: Praveforberedelse:
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Bilag 1

Parallelprovning af aromater.
Den 8. december 1992.

Fremstilling af vandige aromatoplesninger
ud fra ampulmateriale
(ampuller market a, b, ¢, d, e, f).

Oplesning L.
Forskrift til fremstilling af oplesning I ber folges af samtlige laboratorier.
Aromatkoncentratet (eks.: ampul a) fortyndes i denne procedure med en faktor 1.000.

Der anvendes ledningsvand til fremstilling af proverne. Vandet fra vandhanen skal
\gbe frit i ca. 10 minutter for brug.

En 100 mL maélekolbe fyldes derpa med ca. 95 mL ledningsvand og henstar til
temperaturligevagt (20°C).

Ampul a stabiliseres ved 20°C.

Ampul a &bnes ved at afbraekke toppen ved merket. Umiddelbart herefter afpipet-
teres 100 pL oplesning fra ampullen.

De 100 pL injiceres hurtigt og dybt i den vandfyldt 100 mL malekolbe. Der efter-
fyldes med ledningsvand til 100,0 mL.

Mailekolben vendes 20 gange (oplesning D).
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Oplesning II.

Oplesning II fremstilles som den vandige oplesning der skal oparbejdes efter de
enkelte laboratoriers forskrifter.

Fortyndingsfaktoren er i denne procedure 10000. Det afpipetterede volumen fra
oplesning I og det endelige volumen af oplesning II afhanger af det enkelte labora-

tories krav til prevevolumen.
Folgende eksempel anvendes af Referencelaboratoriet.

En 1000 mL malekolbe fyldes med ca. 990 mL ledningsvand og henstar til tem-
peraturligevaegt.

Der afpipetteres 100 L af oplesning 1.

De 100 pL (oplesning I) injiceres dybt i 1000 mL malekolben. Der efterfyldes til
1000,00 mL med ledningsvand.

Maélekolben vendes 20 gange (oplesning II).

Oplesning II oparbejdes efter laboratoriets forskrift for vandige aromatanalyser.



Bilag III

Anvendte analysemetoder

Analysemetoderne er angivet som et to-cifret tal. Det forste ciffer
angiver ekstraktionsprincip, det andet ciffer angiver chromatogra-

fi- og detektionsmetode.

1. ciffer: Ekstraktionsmetode.

Metodenummer Princip
1 n-pentan
2 purge and trap

ﬁ_—a

2. ciffer: Chromatografi- og detektionsmetode.

Metodenummer Princip
1 GC-FID
2 GC-ECD
3 GC-MS
4 GC-PID

GC:  Gaschromatografi.

FID: Flammeionisationsdetektor.
ECD: Electroncapture detector.
MS: Masse selektiv detector.
PID: Photoionsationsdetektor.
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Tabel 2

Laboratorium

Metodekode

AOTWOZZIOD AT nOTMHONO W >

11
23
11
13
14
11
12
13
11
13
13
13
11
11
11
11/3
11
11




Bilag IV

Laboratoriernes bemarkninger

Bemeerkninger vedrerende enkeltanalyser eller sumanalyser af
m-og p-Xylen er ikke medtaget. Der henvises her til resultat-
skemaerne bilag IX.

Laboratorium J:

Laboratorium N:

Analysen af prove D er kasseret.

Ovenstaende resultater er fra kolonnen som
ikke adskiller m-og p-xylen. Da denne kolonne
anses for at give de mest pélidelige resultater,
gnskes disse verdier anvendt ved den statisti-
ske behandling. Kun i tilfeelde af, at det ved
udveelgelsen af laboratorier til grundvandsmo-
niteringen vil blive tillagt betydning, at labora-
toriet kan adskille xylenerne, enskes resulta-
terne i skema 1A for m- og p-xylen i preverne
a, b, d, og f inddraget i vurderingen.
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Bilag V

Blindverdier pg/L
Lab/Komponent | Benzen | Toluen | o-Xylen [ m-Xylen | p-Xylen | Napthalen

A 0,050 - - -+ - -

B <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05

C - - - - - -

D - 0,029 - 0,060 0,06 -

E <0,005 | <0,005 <0,005 <0,005* - <0,005

F 0 0 0 0 0 0

G 0,022 - - - - -

H - 0,052 - - - -

I 0 0 0*

J

K - 0,012 0,004 0,009 - -

L <10 <10 <10 <10 <10 <10

M <0,01 <0,01 <0,01 <0,01* <0,01 <0,01

N 0,019 0,005 0 0 0 0,061
0,003 0,009 0,048

O 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000

P <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05

Q 0,089 0,011 - - - -

R 0,003 0,003 - - - -

- Ikke pavist

+ Sum af m- og p-Xylen
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Bilag VI

Metodisk genfindingsprocent’

| Lab/Komponent | Benzen | Toluen o-Xylen | m-Xylen | p-Xylen | Napthalen
A 54,0 91,5 111,0 114,0* 113,2
B 100 100 100 100* 100
C
D 100 100 100 100 100 100
E 58 87 99 100* 96

l F 75 87 96 100* 100
G

F H 110 103 103 114* 105
I 110 93 110 98* 98
J
K 41 70 87 86* 96
L 98 102 99 97 101 100
M 75 82 81 85" 79
N 60 93 108 110* 111
O 40 100 100 100 100 100
P 85 95 100 100" 100
Q 52,7 83,6 100 100* 100
R 51,6 84,8 94,3 93,2* 88,0

+ Sum af m- og p-Xylen

*  Genfindingsprocenter er bestemt pa 1 koncentrationsniveau for samtlige komponenter.
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Bilag VII

Forundersogelser

Forundersogelserne omfattede dokumentation af ampullernes
homogenitet og stabilitet samt fastleeggelse af nominelle vaerdier.

Alle forsog blev udfert i termostateret laboratorium ved 20°C +
2°C i stinkskabe uden ventilation. Alt glasapparatur til provefrem-
stilling var specialrenset og udgledet ved 450°C.

Der blev anvendt A-certificerede malekolber og automatpipetter
af maerkerne Socorex (5,0 mL) og Gilson/pipetman (100-200-1000
pL).

Det volumetriske udstyr var kontrolleret efter laboratoriets kvali-
tetssikringskrav.

Ampulmaterialet blev undersegt i henhold til internationale
guidelines. Der blev tilfeeldigt udvalgt 10% ampulmateriale fra
hvert koncentrationsniveau. Materialet blev fortyndet til passende
koncentration med n-pentan tilsat intern standard. Preverne blev
analyseret ved gaschromatografi med flammeionisationsdetektor
efter referencelaboratoriets analysemetode (bilag VIII). Ampuller-
nes nominelle verdier som angivet af Promochem samt den volu-
metriske fortyndingsraekke er angivet i tabel 3. Metodens blind-
verdi, genfindingsprocent samt usikkerhed er angivet i bilag VIIL

Ved proveudsendelsen var ampullerne meerket.

¢ e (niveau 1)
d f (niveau 2)
a b (niveau 3)
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Solution

Nr. 1

Nr. 2

Nr. 3

Nr. 4

Standard BTX Solutions in MeOH

Component

Benzene
Toluene
o-Xylene
m-Xylene
p-Xylene
Naphthalene

Benzene
Toluene
o-Xylene
m-Xylene
p-Xylene
Naphthalene

Benzene
Toluene
o-Xylene
m-Xylene
p-Xylene
Naphthalene

Benzene
Toluene
o-Xylene
m-Xylene
p-Xylene
Naphthalene

Concentr. mg/L

610
650
700
755
812
900

2114
2302
2202
2000
2402
2253

2314
2553
2402
2208
2669
2700

5004
4004
4521
3007
3509
2801

7
/N
cC <

No.of Amp.

5

SAEZ

75

SN
o/
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column: "DB‘-Z'10', —30h % 0;5% mn I.D., film Thickne ssf 1,0 pm.

Carrier: Nltrogon 2,7 ml/mln

Oven: 35 Cc /20 min/ to 160°¢c /10°C/min/

’}ngector: 150¢C, Detector /FID/: 250°C, Nitrogen make-up gas: 30 ml/min,
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Bilag VIII

Analysekvalitet, DMU

Analyseprogram.

Apparatur:
Kolonne:
Gaschromatograf:

Supelco Wax

Autoinjector HP 7673A

10

HP 5890A med FID

Fused Silica Capillary Column

60 m, 0,32 ID, 0,25 pm

Injektion: On column med forkolonne
Kolonne flow: 1,36 ml/min.
Inj.volumen: 3ul
Inj.temperatur: 40°C
Temperaturprog: Initial

40°C

4°C /min. til 108°C

10°C/min. til 170°C

Tabel 4. Analysekvalitet, DMU.

B

0-X m-X

* Blindveerdi
pg/L

* Genfinding (%)
Conc. niveau
(250-600 pg/L)

74-81 | 85-91

74-85 | 88-92 | 85-89 | 80-85

* Usikkerhed (%)
Conc. niveau
(75-110 pg/ L)

29 3,0

26 2,5 2,6 4,0

B : benzen

T : toluen
0-X : o-xylen
m-X : m-xylen
p-X : p-xylen
N : napthalen

* Koncentrationsangivelserne galde
pentan fortynding.

r komponentkoncentrationer in-
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Bilag IX

Statistisk behandling af datamateriale

Den detaljerede beskrivelse af den statistiske model, som ligger til
grund for databehandlingen, findes i Miljestyrelsens rapport om
statistisk databehandling (Spliid, 1992).

Laboratoriernes datamateriale blev forst behandlet efter et dobbelt
kode system. Data blev modtaget og kodet (talkode) pa DMU. De
kodede skemaer blev derpé leveret til omkodning (bogstavkode)
og indtastning hos de statistiske konsulenter.

Datamaterialet har undergéet folgende statistiske analyse:

Justering for splitveerdi (tabel 6-10).

Koncentrationsniveau 2 (preve c 0g f) blev justeret svarende til
splitveerdi ved at fratraekke splitveerdien fra prove f, som havde
hejst koncentration.

Middelverdi og spredning (tabel 11-15).

Middelveerdi og spredning pa prevepar for hvert laboratorium og
hver komponent er beregnet efter fiernelse af manglende observa-
tioner.

Test for outliers (Tabel 6-10).

Forst blev par af observationer fiernet, hvis en eller begge par af
observationer manglede. Test for outliers blev derpé udfert ifelge
ISO guide (ISO/DIS 5725, 1990).

Cochrans test (tilfeeldige fejl).

For hver komponent og hvert provepar separat blev de enkelte
par af malinger testet i forhold til hinanden. Par af observationer
blev fijernet, hvor den ene eller begge mélinger blev fundet at
vare en outlier. Et eksempel herpa er vist i fig. 1, hvor labora-
torium 8 er en outlier i et Cochrans test.

Grubb’s test (systematiske fejl).

Middelveerdien af hvert prevepar for hver komponent blev testet
for alle laboratorier. Eventuelle outliers blev fjernet for aktuelle
komponenter og prevepar. Et eksempel herpé er vist i fig. 1, hvor
laboratorium 7 er en outlier i et Grubb’s test.

Variansanalyse.
Der blev derpé udfert variansanalyse for hver komponent 0g
hvert provepar.

Repeterbarhed og reproducerbarhed (fig. 18-22).

Repeterbarhed og reproducerbarhed blev bestemt ifelge ISO/DIS
5725.
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Youden plot (fig. 3-17).

Youden plot blev udfert Pé data justeret for splitvaerdi, hvor par
af prover blev fjernet, hvis den ene maling manglede.

Plottene blev udfert for alle laboratorier og separat for hver kom-
ponent og hvert par af prover p3 de tre koncentrationsniveauer
eksempel er vist i fig, 1.

Regressionsanalyse. _

Til stette for vurderingen af valg af veaegtet eller ikke veaegtet
regressionsanalyse blev variansforholdene for de tre provepar
sammenholdt med koncentrationsniveauet.

Da variansen var stigende med stigende koncentration blev den
vaegtede regressionsanalyse valgt (vaegtfunktion: den reciprokke
repeterbarhedsvarians).

Regressionsanalysen blev udfert pa originaldata for hver enkelt
laboratorium og for hver komponent. Regressionslinien blev esti-
meret for de mélte veerdier som funktion af de nominelle veerdier.
Eksempel herpa er vist i fig. 2.

Den grafiske afbildning af de enkelte laboratoriers regressions-
analyser blev tilsendt de relevante laboratorier sammen med
rapporten.

Den vagtede regressionsanalyse af laboratoriers samlede middel-
veerdier som funktion af de nominelle veerdier er vist j fig. 23-27.



Tabel 6. Benzen.

Laboratorium Laboratoriernes originaldata
a b c d e f £
Nominel veerdi | 0,500 0,500 0,061 0,211 0,061 0,231 -—
A 0,450 0,476 0,072 0,209 0,048 | 0,246 | 0,226
B +1,080 | +1,120 | -0,650 | -0,280 -0,710 | -1,010 | 0,990
C 0,525 0,525 0,090 0,215 0,095 0,220 | 0,200
D 0,500 0,478 0,095 0,248 0,095 0,241 | 0,221
E 0,495 0,492 0,062 0,203 | 0,063 0,223 | 0,203
F 0,485 0,490 0,059 0,210 0,057 | 0230 | 0210
G +0,597 | +0,638 | -0315 | 0,169 -0,076 | 0,148 | 0,128
H +0,696 | +0,639 | 0,095 0,284 | 0,103 0,314 | 0,294
I -0,678 | -0,539 -— 0,245 - -— -
J 0,476 0,513 0,075 - 0,058 0,193 | 0173
K 0,470 0,473 0,068 0,231 0,068 0,241 | 0221
L 0,488 0,484 | 0,062 0,207 | 0,063 0,227 | 0,207
M 0,488 0,508 0,064 0,220 0,064 0,250 | 0,230
N 0,474 0,483 0,062 0,192 0,059 0,219 | 0,199
o) — — — — — — —
P 0,531 0,537 0,065 0,222 0,067 0,250 | 0,230
Q 0,489 0,465 0,066 0,188 0,054 0,224 | 0,204
| R 0,494 0,503 0,042 0,200 0,055 0,249 | 0,229

+ Originaldata justeret for splitveerdi.
o Outlier ifelge Grubbs test.
* Qutlier ifelge Cochrans test.
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Tabel 7. Toluen.

Laboratorium Laboratoriernes originaldata
a b c d e f f*
Nominel veerdi [ 0400 | 0400 | 0,065 0,230 0,065 0,255 -
A 0,319 | 0318 0,068 | 0,200 0,058 0,256 | 0,231
B +0,910 | +0,890 | +0,580 | -0,270 | +0,600 | -0,910 0,885 |l
C 0455 | 0445 | 0070 | 0235 | 0058 | 0255 | 0230 |
D 0,421 0,405 0,091 0,219 0,082 0,238 | 0,213 "
E 0,398 0397 | 0,066 | 0227 | 0,066 0,251 | 0,226 "
F 0,390 | 0,388 0,070 | 0,225 0,068 0,246 0,2217'
G 0449 | -0554 | -0,264 | -0,150 | -0,071 | -0,098 0,073 "
H 0,513 0,463 0,072 | +0,301 | 0,086 | +0,309 | 0,284 1
I -0599 | -0454 - 0,226 - - -
J 0,444 0414 | 0,055 - 0,067 | 0201 | 0,176
K 0,383 0377 | 0,086 | 0230 | 0,069 | 0224 | 0,199
L 0,375 0,370 0,063 | 0,219 0063 [ 0245 | 0,220
M 0,424 0,438 0073 | 0257 | 0,072 0,280 | 0,255
N 0377 | 0,379 0,062 0213 | 0,063 | 0238 | 0,213
O 0,410 0,453 - --- - - -
P 0,419 0,423 0,072 0,240 0,071 0,270 | 0,245
Q 0,393 0,376 0,057 | 0,223 0,057 | 0,240 | 0,215
R 0,386 0,397 | 0,062 0,220 0,061 0,258 | 0,233

+ Originaldata justeret for splitveerdi.
* Outlier ifelge Grubbs test.
* Outlier ifelge Cochrans test.



Tabel 8. o-Xylen.

Laboratorium Laboratoriernes originaldata
a b c d e f f*
Nominel veerdi | 0452 | 0452 | 0070 | 0220 | 0070 | 0240 | -
A 0393 | 0375 | 0078 | 0208 | 0068 | 0255 | 0235
B +1.210 | +1,130 | +0900 | -0320 | +0,940 | -1,190 | 1,170
C 0475 | 0575 | 0090 | 0225 | 0080 | 0280 | 0260
D 0417 | 0435 | 0078 | 0195 | 0079 | 0210 | 0190
E 0450 | 0aa8 | 0071 | 0219 | 0071 | 0240 | 0220 |
F 0440 | 0438 | 0074 | 0210 | 0072 | 0230 | 0210 |
G 0519 | 0515 | -0255 | 0117 | -0,052 | +0,081 | 0061 |
H 0567 | 0509 | +0,004 | 0281 | +0097 | 0300 | 07280
* I 0654 | 0605 | -0202 | 0209 | 0051 | —
j 0509 | 0480 | 0080 | -— | 0047 | 0219 | 019
K 0565 | 0437 | 0075 | 0211 | 0073 | 0217 | 0197
L 0419 | 0415 | 0062 | 0201 | 0063 | 0225 | 0205
M 0466 | 049 | 0070 | 0247 | 0074 | 0255 | 0235
N 0447 | oas5 | 0072 | 0208 | 0073 | 0238 | 0218
0 0505 | 0519 | +0122 | 0,156 | +0,104 | +0137 | 0117
P 0476 | 0479 | 0077 | 0227 | 0076 | 0254 | 0234
| Q 0450 | 0432 | 0070 | 0206 | 0059 | 0236 | 0216
| R 0431 | 0453 | 0080 | 0208 | 0074 | 0238 | 0218

+ Originaldata justeret for splitveerdi.
 Outlier ifelge Grubbs test.

* Qutlier ifelge Cochrans test.
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Tabel 9. m-Xylen + p-Xylen.

Laboratorium Laboratoriernes originaldata

a b c d e f f*

Nominel veerdi 0,652 0,652 0,157 0,440 0,157 0,488 -
A 0,591 0,575 0,179 0,400 0,143 0,539 0,491
B +1,120 +1,220 +0,850 -0,390 +0,910 -1,260 1,212
C 0,680 0,770 0,180 0,450 0,170 0,560 0,512
D 0,565 0,540 0,133 0,353 0,135 0,380 0,332
E 0,651 0,653 0,158 0,436 0,158 0,483 0,435
F 0,635 0,630 0,165 0,421 0,160 0,460 0412
G 0,710 0,852 -0,418 +0,221 -0,116 +0,147 0,099
H 0,891 0,781 +0,224 0,588 +0,237 0,653 0,605

I 0,951 0,926 -0,395 0,500 -0,291 —_ -
J 0,718 0,706 0,166 - 0,112 0,418 0,370
K 0,842 0,607 0,163 0,439 0,159 0,438 0,390
L 0,596 0,590 0,144 0,404 0,145 0,459 0411
M 0,673 0,684 0,163 0,452 0,160 0,524 0,476
N 0,633 0,634 0,158 0,416 0,154 0,474 0,426
O 0,801 0,817 +0,354 0,493 +0,346 0,457 0,409
P 0,689 0,695 0,174 0,461 0,172 0,521 0,473
Q 0,621 0,589 0,157 0,424 0,144 0,473 0,425
R 0,670 0,692 0,182 0,449 0,171 0,552 0,504

+ Originaldata justeret for splitveerdi.
* Outlier ifelge Grubbs test.

* Outlier ifolge Cochrans test.




Tabel 10. Napthalen.

Laboratorium Laboratoriernes originaldata
a b c d e f f*
| Nominel veerdi | 0280 | 0280 | 0090 | 0225 | 00% | 0270 | —
" A 0,299 0,240 0,095 0,208 0,088 0,294 | 0,249
“ B 0,490 0,520 | +0,350 | -0,210 | +0,330 | -0500 | 0,249
“ C 0,265 0,345 0,100 0,260 0,085 0,375 | 0,330
“ D 0,274 0,255 0,091 0,215 0,092 0,267 | 0,222
Il E 0,288 0,292 0,088 0,221 0,087 0,272 | 0,227
“ F 0,285 0,282 0,086 0,218 0,084 | 0271 | 0,226
“ G 0,226 0,335 | +0,064 | -1,397 | +0,050 [ -0,051 | 0,006
lr H 0,252 0,408 0,091 0,226 0,095 0,283 | 0,238
B I 0737 | 0375 | -0,206 | 0156 | -0,089 | 0229 | 0,184
J 0,343 0,491 0,093 - 0,076 0,243 | 0,198
K 0,429 0,302 0,084 0,219 0,083 0,256 | 0,211
L 0,266 0,269 0,084 0,213 0,084 0,262 | 0,217
M 0,342 0,344 0,096 0,280 0,094 0,308 | 0,263
l N 0,268 0,281 0,084 0,218 0,081 0,255 | 0,210
Il 0] 0,374 0,452 0,103 | -0229 | 0,102 | -0,143 | 0,098
“ P 0,285 0,289 0,095 0,223 0,095 0,281 0,236
" Q 0,289 0,302 0,086 0,219 0,091 0,281 | 0,236
" R 0,305 0,318 0,097 0,253 0,097 0,290 | 0,245

+ Originaldata justeret for splitveerdi.
e OQutlier ifelge Grubbs test.

* Qutlier ifelge Cochrans test.
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Tabel 11. Benzen.

—

Middelvaerdi Spredning
Laboratorium Koncentrationsniveau Koncentrationsniveau
1 2 3 1 2 3
A 0,4630 0,0600 0,2175 0,0184 0,0170 0,0120
B 1,1000 0,6800 0,6350 0,0283 0,0424 0,5020 |l
C 0,5250 0,0925 0,2075 0,0000 0,0035 0,0106
D 0,4890 0,0950 0,2345 0,0156 0,0000 0,0191
E 0,4935 0,0625 0,2030 0,0021 0,0007 0,0000
F 0,4875 0,0580 0,2100 0,0035 0,0014 0,0000
G 0,6175 0,1955 0,1485 0,0290 0,1690 0,0290
H 0,6675 0,0990 0,2890 0,0403 0,0057 0,0071 I
I 0,6085 - - 0,0983 - -
J 0,4945 0,0665 - 0,0262 0,0120 -
K 04715 0,0680 0,2260 0,0021 0,0000 0,0071
L 0,4860 0,0625 0,2070 0,0028 0,0007 0,0000 |
M 0,4980 0,0640 0,2250 0,0141 0,0000 0,0071
N 0,4785 0,0605 0,1955 0,0064 0,0021 0,0049
e) — — — - — —
P 0,5340 0,0660 0,2260 0,0042 0,0014 0,0057
Q 0,4770 0,0600 0,1960 0,0170 0,0085 0,0113
R 0,4985 0,0485 0,2145 0,0064 0,0092 0,0205




Tabel 12. Toluen.

Middelverdi Spredning
Laboratorium Koncentrationsniveau Koncentrationsniveau
1 2 3 1 2 3

A 0,3185 0,0630 0,2155 0,0007 0,0071 0,0219
B 0,9000 0,5900 0,5775 0,0141 0,0141 0,4349
C 0,4500 0,0640 0,2325 0,0071 0,0085 0,0035
D 0,4130 0,0865 0,2160 0,0113 0,0064 0,0042
E 0,3975 0,0660 0,2265 0,0007 0,0000 0,0007
F 0,3890 0,0690 0,2230 0,0014 0,0014 0,0028
G 0,5015 0,1675 0,1115 0,0742 0,1365 0,0544
H 0,4880 0,0790 0,2925 0,0354 0,0099 0,0120
I 0,5265 — - 0,1025 -— -

J 0,4290 0,0610 - 0,0212 0,0085 -
K 0,3800 0,0775 0,2145 0,0042 0,0120 0,0219
L 0,3725 0,0630 0,2195 0,0035 0,0000 0,0007
M 04310 0,0725 0,2560 0,0099 0,0007 0,0014
N 0,3780 0,0625 0,2130 0,0014 0,0007 0,0000
@) 04315 - - 0,0304 - -

P 04210 0,0715 0,2425 0,0028 0,0007 0,0035
Q 0,3845 0,0570 0,2190 0,0120 0,0000 0,0057
R 0,3915 0,0615 0,2265 0,0078 0,0007 0,0092
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Tabel 13. o-Xylen.

Middelveerdi Spredning
Laboratorium koncentrationsniveau Koncentrationsniveau

1 2 3 1 2 3
A 0,3840 0,0730 0,2215 0,0127 0,0071 0,0191
B 1,1700 0,9200 0,7450 0,0566 0,0283 0,6010
C 0,5250 0,0850 0,2425 0,0707 0,0071 0,0247
D 0,4260 0,0785 0,1925 0,0127 0,0007 0,0035
E 0,4490 0,0710 0,2195 0,0014 0,0000 0,0007
F 0,4390 0,0730 0,2100 0,0014 0,0014 0,0000
G 0,5170 0,1535 0,0890 0,0028 0,1435 0,0396
H 0,5380 0,0955 0,2805 0,0410 0,0021 0,0007
I 0,6295 0,1265 - 0,0346 0,1068 -
J 0,4945 0,0635 -— 0,0205 0,0233 -
K 0,5010 0,0740 0,2040 0,0905 0,0014 0,0099
L 04170 0,0625 0,2030 0,0028 0,0007 0,0028
M 0,4810 0,0720 0,2410 0,0212 0,0028 0,0085
N 0,4460 0,0725 0,2130 0,0014 0,0007 0,0071
O 0,5120 0,1130 0,1365 0,0099 0,0127 0,0276
P 0,4775 0,0765 0,2305 0,0021 0,0007 0,0049
Q 0,4410 0,0645 0,2110 0,0127 0,0078 0,0071
R 0,4420 0,0770 0,2130 0,0156 0,0042 0,0071




Tabel 14. m-Xylen + p-Xylen.

Middelveaerdi Spredning
Laboratorium Koncentrationsniveau Koncentrationsniveau

1 2 3 1 2 3
A 0,5830 0,1610 0,4455 0,0113 0,0255 0,0643
B 1,1700 0,8800 0,8010 0,0707 0,0424 0,5812
C 0,7250 0,1750 04810 0,0636 0,0071 0,0438
D 0,5525 0,1340 0,3425 0,0177 0,0014 0,0148 J
E 0,6520 0,1580 0,4355 0,0014 0,0000 0,0007
F 0,6325 0,1625 0,4165 0,0035 0,0035 0,0064 <|
G 0,7810 0,2670 0,1600 0,1004 0,2135 0,0863 “
H 0,8360 0,2305 0,5965 0,0778 0,0092 0,0120 I
I 0,9385 0,3430 - 0,0177 0,0735 -
J 0,7120 0,1390 - 0,0085 0,0382 -
K 0,7245 0,1610 0,4145 0,1662 0,0028 0,0346
L 0,5930 0,1445 0,4075 0,0042 0,0007 0,0049
M 0,6785 0,1615 0,4640 0,0078 0,0021 0,0170
N 0,6335 0,1560 0,4210 0,0007 0,0028 0,0071
@) 0,8090 0,3500 0,4510 0,0113 0,0057 0,0594
P 0,6920 0,1730 0,4670 0,0042 0,0014 0,0085
Q 0,6050 0,1505 0,4245 0,0226 0,0092 0,0007
R 0,6810 0,1765 0,4765 0,0156 0,0078 0,0389
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Tabel 15. Naphtalen.

Middelveerdi Spredning
Laboratorium Koncentrationsniveau Koncentrationsniveau
1 2 3 1 2 3

A 0,2695 0,0915 0,2285 0,0417 0,0049 0,0290 ||
B 05050 | 03400 | 03325 | 00212 | 00141 | 01732 |
C 0,3050 0,0925 0,2950 0,0566 0,0106 0,0495
D 0,2645 0,0915 0,2185 0,0134 0,0007 0,0049
E 0,2900 0,0875 0,2240 0,0028 0,0007 0,0042
F 0,2835 0,0850 0,2220 0,0021 0,0014 0,0057
G 0,2805 0,0570 0,7015 0,0771 0,0099 0,9836
H 0,3300 0,0930 0,2320 0,1103 0,0028 0,0085
I 0,5560 0,1475 0,1700 0,2560 0,0827 0,0198
J 0,4170 0,0845 - 0,1047 0,0120 -—
K 0,3655 0,0835 0,2150 0,0898 0,0007 0,0057
L 0,2675 0,0840 0,2150 0,0021 0,0000 0,0028
M 0,3430 0,0950 0,2715 0,0014 0,0014 0,0120
N 0,2745 0,0825 0,2140 0,0092 0,0021 0,0057
o 04130 0,1025 0,1635 0,0552 0,0007 0,0926
P 0,2870 0,0950 0,2295 0,0028 0,0000 0,0092
Q 0,2955 0,0885 0,2275 0,0092 0,0035 0,0120
R 0,3115 0,0970 0,2490 0,0092 0,0000 0,0057




Figur 1. Eksempel pa et Youden plot.

Figur 2. Eksempel pa en regressionsanalyse.
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Figur 3. Benzen.
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Figur 4. Toluen.
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Figur 5. o-Xylen.
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Prove b
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Figur 7. Napthalen.
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Figur 8. Benzen.
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Figur 9. Toluen.
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Figur 10. o-Xylen.
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Figur 12. Napthalen.
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Figur 13. Benzen.
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Figur 14. Toluen.

Prove f
04 4

0.3

0.2 K

0.1-

0.0 -

Laboratorium B ligger uden for omrade

81



li

Figur 15. o-Xylen.
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Figur 16. m-Xylen + p-Xylen.

Prove f
0.8-_
0.6-: H
R
i Aw
0.4 LFe o
D
0.2-:
G
0.0
""""" | L S L B A R L
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8
Prove d

Laboratorium B ligger uden for omrade

83



Figur 17. Napthalen.
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Figur 18. Benzen.
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Figur 19. Toluen.
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Figur 21. m-Xylen + p-Xylen.

Spredning
0114,

0.10 -
0.09 -
0.08 -
0.07 -
0.06 -
o
0.05 -
0.04
0.03
0.02 -

0.01 |

0.00

Spredning:

|

Koncentrationsniveau

o o o Repeterbarhed
e o e Reproducerbarhed



Figur 22. Napthalen.
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Tabel 16. Veegtet regressionsanalyse Benzen.

Afvigelse Middeldifferens
Laboratorium | Afskaring | Haldning fra heldning | mellem malt og
1 sand
A 0.009 0.913 0.087 -0.014
B 0.512 1.094 -0.094 0.544
C 0.012 1.004 -0.004 0.014
D 0.039 0.897 0.103 0.012
E -0.005 0.989 0.011 -0.008
F -0.004 0.979 0.021 -0.009
G 0.037 1.055 -0.055 0.060
H 0.012 1.302 -0.302 0.091
I -0.020 1.258 -0.258 0.227
J -0.011 0.990 0.010 -0.002
K 0.018 0.912 0.088 -0.005
L -0.001 0.968 0.032 -0.009
M 0.005 0.987 0.013 0.002
N -0.006 0.960 0.040 -0.016
O
| P -0.004 1.070 -0.070 0.015
" Q -0.006 0.957 0.043 -0.016
[L R -0.013 1.025 -0.025 -0.007




Tabel 17. Vaegtet regressionsanalyse Toluen.

| Afvigelse | Middeldifferens
Laboratorium | Afskering | Hzldning | fra heldning | mellem milt og

1 sand
A 0.019 0.764 0.236 -0.037

B 0.451 0994 0.006 0453 |

C -0.022 1.148 -0.148 0.013 |

D 0.009 0.970 0.030 0.003 |
p E -0.003 0.986 0.014 -0.006
F 0.002 0.952 0.048 -0.009
G 0.025 0.982 0.018 0.024
H -0.000 1.215 0215 0.051
I -0.181 1.768 -0.768 0.190
) -0.028 1.089 -0.089 -0.005
K 0.012 0.896 0.104 -0.012
L 0.001 0.921 0.079 -0.017
M 0.002 1.067 -0.067 0.017
N -0.004 0.939 0.061 -0.018
o) 0.431 0.000 1.000 0.196
P -0.001 1.041 -0.041 0.009
Q -0.010 0.974 0.026 -0.016
R -0.006 0.984 0.016 -0.009
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Tabel 18. Vaegtet regressionsanalyse o-Xylen.

Afvigelse Middeldifferens
Laboratorium | Afskering | Hzldning fra heldning | mellem malt og

1 sand
A 0.025 0.805 0.195 -0.024
B 0.712 0.879 0.121 0.694
C -0.010 1.168 -0.168 0.034
D -0.001 0.926 0.074 -0.018
E -0.003 0.994 0.006 -0.004
F -0.002 0.966 0.034 -0.010
G -0.024 1.070 -0.070 0.003
H 0.015 1.157 -0.157 0.054
I -0.004 1.364 -0.364 0.094
J -0.033 1.145 -0.145 0.012
K -0.029 1.143 -0.143 0.009
L -0.006 0.931 0.069 -0.023
M -0.003 1.069 -0.069 0.014
N -0.004 0.986 0.014 -0.007
O -0.033 1.122 -0.122 0.003
P -0.004 1.057 -0.057 0.011
Q -0.010 0.991 0.009 -0.012
R 0.002 0.964 0.036 -0.007




Tabel 19. Vagtet regressionsanalyse m-Xylen + p-Xylen.

Afvigelse Middeldifferens
Laboratorium | Afskaring | Haldning fra heldning | mellem malt og

1 sand
A 0.031 0.860 0.140 -0.028

B 0.679 0.635 0.365 0.526 “

C 20010 1108 20108 0036 |

D -0.010 0.833 0.167 -0.081 l
E -0.005 0.990 0.010 -0.009
F 0.005 0.939 0.061 -0.021
G -0.008 0.970 0.030 -0.022
H 0.038 1.218 -0.218 0.130
I 0.116 1.205 -0.205 0.188
] -0.063 1.134 -0.134 -0.010
K -0.040 1.116 -0.116 0.009
L -0.000 0.901 0.099 -0.043
M -0.006 1.040 -0.040 0.010
I N -0.003 0.957 0.043 -0.021
©) 0.158 0.892 0.108 0.112
P 0.002 1.041 -0.041 0.020
Q 0.006 0.913 0.087 -0.031
R 0.013 1.018 -0.018 0.020
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Tabel 20. Veegtet regressionsanalyse Napthalen.

Afvigelse Middeldifferens
Laboratorium | Afskaring | Healdning | fra hzldning | mellem malt og

1 sand
A 0.008 0.928 0.072 -0.009
B 0.268 0.771 0.229 0.187
C -0.010 1.141 -0.141 0.025
D 0.011 0.894 0.106 -0.014
E -0.006 1.037 -0.037 -0.005
F -0.007 1.019 -0.019 -0.009
G -0.057 1.414 -0.414 0.141
H -0.015 1.197 -0.197 0.012
I -0.026 1.890 -0.890 0.085
J -0.064 1.646 -0.646 0.034
K -0.043 1.395 -0.395 0.016
L -0.001 0.945 0.055 -0.017
M -0.020 1.275 -0.275 0.031
N -0.006 0.983 0.017 -0.015
O -0.030 1.458 -0.458 0.021
P 0.006 0.988 0.012 -0.002
Q -0.007 1.060 -0.060 -0.002
R -0.002 1.103 -0.103 0.013




Figur 23. Benzen.
Linezer regression for alle laboratorier samlet.
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Figur 24. Toluen.
Linezer regression for alle laboratorier samlet.
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Figur 25. o-Xylen.
Linezr regression for alle laboratorier samlet.

T 7

0.0

L L

0.1

02 03 04 05 06 07

Nominel vaerdi

|‘IIII|ll|||llllllxllll!lllllll

0.8

T 77

ll!l

0.9

1.0

97



ul

98

Malt vaerdi
1.25

1.00
0.75 -
0.50 |

0.25

0.00 -

Figur 26. m-Xylen + p-Xylen.

Linezer regression for alle laboratorier samlet.
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Figur 27. Napthalen.
Linezer regression for alle laboratorier samlet.
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Danmarks Miljoundersogelser

Danmarks Miljeundersegelser - DMU- er en forskningsinstitu-
tion i Mﬂ]amuustenet DMU'’s opgaver omfatter forskning,
overvagning og faglig rddgivning indenfor natur og milje.
Henvendelse kan rettes til:

Danmarks Miljgundersogelser Direktionen og Sekretariat

Postboks 358 Forsknings- og Udviklingssekretari-
at
Frederiksborgvej 399 Afd. for Forureningskilder og
4000 Roskilde Luftforurening
Afd. for Havmilje og Mikrobiologi
TIf. 46 30 12 00 Afd. for Miljokemi
Fax 46 30 11 14 Afd. for Systemanalyse

Danmarks Miljpundersegelser Afd. for Ferskvandsokologi
Postboks 314 Afd. for Terrestrisk Dkologi
Vejlsovej 25

8600 Silkeborg

TIf. 89 20 14 00
Fax 892014 14

Danmarks Miljgundersogelser Afd. for Flora- og Faunaokologi
Grenavej 12, Kalo
8410 Rende

TIf. 89 20 14 00
Fax 89 20 15 14

Publikationer:

DMU udgiver faglige rapporter, tekniske anvisninger, saertryk
af videnskabelige og faglige artikler, og Danish Review of
Game Biology samt arsberetninger.

I &rsberetningen findes en oversigt over det pageeldende érs
publikationer. Arsberetning samt en opdateret oversigt over
arets publikationer fas ved henvendelse til telefon: 46 30 12 00.

Tryk: Grafisk Service, RISQ
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