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INDLEDNING

Metalforurenede grunde kan veere pletvist forurenelde forureningen kan besta af
metalstykker eller materialer med et hgjt indhotdreetaller. Blandt andet dette gar
sadanne jordprgver steerkt inhomogene. Der ses @fteforskellig affinitet af
forurenende stoffer til jordbestanddele, sdlede®mkellige starrelsesfraktioner af en
jordprgve vil have varierende koncentration. Sikleelen for, at slutresultatet beskriver
forureningsgraden pa en given lokalitet, afhaengtades af udveelgelsen og antallet af
pragver, der udtages, den valgte neddelingsprocednder delprgvetagningen samt
analysemetoden.

Naerveerende rapport omhandler delprgvetagningenfodegar efter indlevering af
praven til laboratoriet, og fokuserer isaer pa dalptagningen forud for bestemmelse af
sporelementindhold i jord. Udtagning af delprgvkanalyse udgar et seerligt problem,
idet der ud fra den indleverede prgve til laboiatonfte kun skal anvendes fa gram af
prgven i selve analysen. Rapporten gennemgar ftigeke typer af
homogeniseringsprocedurer, herunder sortering, mestkng og sigtning, der kan
anvendes for sikring af udtagning af en repreesgntdelpreve i laboratoriet.
Diskussionen tager udgangspunkt i standarder, ratdoslag samt litteratur. Herudover
er inddraget Vejledning fra Miljgstyrelsen Nr. 1Brvetagning og analyse af jord”,
1998 /1/, der giver en anvisning vedrarende prayvetg savel som analyse af forurenet
jord.

Der er foretaget en begraenset undersggelse aéndtaktioneringsprocedures, dels en
homogeniseringsprocedures indflydelse pa analyséaésts middelveerdi og
usikkerhed. Endvidere er givet en gkonomisk vurdgr{baseret pa antal brugte
arbejdstimer) af de mulige forbehandlingsmetoder.

Der har veeret indikationer om, at danske laboratoranvender forskellige
forbehandlingsmetoder. Derfor blev der som led rvaeeende undersggelse foretaget
en spgrgeskemaundersggelse hos danske laboratarighende metoder il
forbehandling af jordpraver til sporelementanaly®esultaterne beskrives i rapporten.
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BAGGRUND

Analyse af en jordprgve for sporelementer kan kypdeles i falgende trin:

Udtagning af pragven i felten

Forbehandling, som inkluderer homogenisering ogaming af delprgve til analyse
Analyse af prgven

Rapportering af analyseresultatet

Trin 1 (Udtagning af prgven i felten) er intensi®handlet i andre sammenhaenge
(f.eks. under det sakaldte "CEEM Soil Project” /Fygvetagning af jord er desuden
beskrevet i ISO 10385-5 /3/ og i Vejledning fra jdgtyrelsen Nr. 13 "Prgvetagning og

analyse af jord”, 1998 /1/ samt i diverse vejledinfra amterne, f.eks. Vejledning i

handtering af forurenet jord pa Sjeelland /18/.

Denne rapport vil primaert omhandle Trin 2 (Forbehizng). Forud for den egentlige
sporelementbestemmelse bringes sporelementernesktypé veeskeform ved en
destruktion/oplukning af en delprgve. Det antagespporten, at prgven skal oplukkes
med salpetersyre i henhold til oplukningsmetodegiveat i f.eks. DS 259:1982. | denne
metode skal udtages en delprgve svarende til gagfstof (TS) forud for destruktion af
praven. Delpravemaengden har betydning for, hvaeeepntativ analyseresultatet er for
indholdet i den indleverede prgve, men prgvemeendusmn ogsa indflydelse pa
resultatet i de tilfeelde, hvor der arbejdes neelyaametodens detektionsgraense.

Sporelementbestemmelse kan ogsa forega ved ikkeskitige metoder, f.eks. EDXRF,
der iseer anvendes ved screeninger af forurenededgrurorbehandling til ikke-
destruktiv bestemmelse af sporelementer er ikketiatfaf nserveerende undersggelse.

Theocharopoulos et al. /13/ fandt i en undersgg&se2001, at kun 7 ud af 15
europaeiske lande, havde veldefinerede retningslioreforbehandling af jordpraver i
laboratoriet. Den mest udbredte forbehandlingsneeted ifglge reference /13/, en
lufttgrring af prgven efterfulgt af en sigtning gem en 2 mm sigte. | reference /13/
konkluderes det derfor, at en harmonisering af dbdamdlingsmetoderne er en
ngdvendig forudseaetning for en harmonisering af geseaerdierne for sporelementer i
jord. | Danmark er forbehandling af jordprover heset i Vejledning fra
Miljgstyrelsen Nr. 13 "Prgvetagning og analysecaél] /1/.

| et udbudsmateriale fra et af amterne (Viborg ABQQ1) stilles specifikke krav til
forbehandling af jordprgver, og disse krav er fetlfge fra de krav, der er stillet i
Vejledning fra Miljgstyrelsen nr. 13 /1/. | udbudstarialet er der anfert: "Ved
tungmetalanalyser skal jordpragverne (analysepasida J og jord 4) forbehandles ved
tarring ved 40 grader celsius, knusning, sortenmegl en 2 mm si og homogenisering,
far udtagning af delprgve til kemisk analyse”. Saua forskelle i krav il
forbehandlingsmetoder bidrager neaeppe til en stgrb@rmonisering af
forbehandlingsmetoderne.
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BESKRIVELSE AF DELPRGVETAGNING

Ved en litteratursggning er der kun fundet ganskeferencer, der i nsevneveerdig grad
omhandler forbehandling til sporelementanalyse airdj og vurdering af
usikkerhedsbidrag ved forbehandling. Der findesydmdtg mere litteratur om
henholdsvis prgvetagning i felten og selve analgtesy men delprgvetagningen inden
analysen overses ofte i denne sammenhaeng.

Formalet med delprgvetagningen i forbindelse medyar af metalindhold i jordpraver
er at fa neddelt prgven, der modtages pa laboeatditien handterbar starrelse i forhold
til analysemetoden. Kravet til denne proces edefireven udtages, saledes at resultatet
af analyse af denne er repraesentativ for den modtagave. Derfor er det principielt et
hovedkrav, at enhver partikel i den modtagne pskat have samme sandsynlighed for
at blive udtaget under processen.

| det fglgende gives en kort baggrund for inddelafgjord i stgrrelsesfraktioner.
Herefter fremstilles principperne for prgveforbeslsg beskrevet i Vejledning fra
Miljgstyrelsen Nr. 13 /1/ og dels i ISO 11464 /84 disse dokumenter beskriver to
vaesentligt forskellige principper. Beskrivelsenr de angivet i ISO 11464, udger den
mest grundige beskrivelse af forbehandling.

Metallers affinitet til fraktioner af jord

Jord kan opdeles i forskellige fraktioner eftertppaistarrelse: ler < 0,002 mm; silt
0,002 - 0,02 mm; finsand 0,02 — 0,2 mm; grovsa@d-® mm og sten > 2 mm /4/. Ud
over disse fraktioner kan en jordprgve indeholdenfnedlegemer sa som: plantedele,
plastik, metalgenstande, asfalt etc. Det er en afteendt praksis at sigte og frasortere
alle partikler > 2 mm, da disse ikke betragtes ganatpartikler. Der er flere teknikker til
bestemmelse af, hvilke fraktioner af jorden sporeeter er indholdt i. Ved
sigteanalyse kan fordeling af sporelementer imellerakellige stgrrelsesfraktioner af
fast stof bestemmes.

Metallers affinitet til jordbestanddele kan bestezsmed sekventielle ekstraktioner /6/.
Herved er vist, at visse sporelementer binder sigle mindste partikler, f.eks. ler
indeholdende jern- og manganoxider (5, 7), medenkseasporelementer har en stor
evne til binding til indholdet af organisk stofargden. En afggrelse af, om en analyse
skal forega pa en sorteret eller ikke-sorteret @reller om der skal foretages en
knusning af partikler stgrre end en specificergtesitarrelse, har saledes en indflydelse
pa det endelige resultat. Da analyseresultatermeaibopgives i enheden mg/kg TS, er
det endvidere ngdvendigt, at sporelement- og tiawsadysen foretages pa samme
fraktion.
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Direkte udtagning af delprgver, uden forudgaend e tarring og
sigtning

| Vejledning fra Miljgstyrelsen Nr. 13 /1/ bestaelprgvetagning i at sammenszette
prgven til analyse, af mellem 10 og 20 delmaengdedea oprindelige prove. Det
anfgres, at stgrre sten og synlige ikke-jordbestalednormalt skal udelades, samt at et
vaesentligt indhold af stagrre sten og andre bestdadskal kommenteres. Den sidste
formulering er uklar, men det antages, at kommargen geelder i de tilfeelde, hvor
stgrre sten og andre bestanddele er fiernet fosudidlprgvetagningen af hensyn til
muligheden for at udtage en repraesentativ prgve.

Fordelene ved den beskrevne metode er, at dennerogehurtig, hvilket skyldes, at
delprgvetagningen udfgres direkte pa den vade prdera anden forbehandling end en
let manuel homogenisering ved f.eks. at klemme geep. Ved denne metode er det
saledes muligt, at der udfgres dag-til-dag analfggesporelementer i jord. Metoden kan
anvendes til flygtige stoffer, herunder ved forbetiang til analyse for kviksglv. En
mere intensiv_homogenisering kan fjerne flygtigeffsr fra preven og herved
invalidere resultatet. P& grund af minimal bergrinted preven, og da hele
forbehandlingsprocessen kan foregd med ventilatiam, den tillige anvendes, hvor
jordprgverne misteenkes for at veere staerkt giftigehiold til indanding og bergring.

Der er dog ogsa en reekke ulemper ved metodeangesmin

Udtagning og sammenstikning af 10 — 20 delprgvemneimalt foregd manuelt. Der
skal udtages 10 — 20 delprgver, og hver delprgaé wikgere i gennemsnit 100 — 200
mg for at den samlede prgkan udggre i stgrrelsesordenen 1 — 2 g. Dette kraeve
omhyggelighed og erfaring, og det kan ikke forventat alle partikler altid vil have
samme sandsynlighed for at blive udtaget. Der elsgko for at den udtagne delprgve
er behaeftet med bias, iseer for inhomogene praver.

Hvis den forurenede jord indeholder metalstykkeakg. blyhagl vil disse sandsynligvis
veere inhomogent fordelt i jorden. | mange undersegevil det veere gnskeligt, at
metalindholdet i den total prgve inkl. metalstyki®@medanalyseres, da metalstykkerne
kan udvaskes fra jorden. Metalstykker, der vurdemesveere “stgrre”, kan ifglge
vejledningen sorteres fra. Vurdering omkring frasong er subjektiv og vil
forventeligt give anledning til store usikkerhedbbig for visse forureningstyper. Der
kan saledes efterlyses en starre grad af praeasievigjledningen vedragrende sortering
samt en preecisering vedrgrende beskrivelse, herwewbmtuelt analyse af frasorteret
materiale.

Usikkerheden pa analysen kan reduceres ved at smmalyen stgrre del af den
indleverede prgve. Dette kan enten ggres ved aamgdet af bestemmelser eller ved at
@ge prgvemaengderne, der oplukkes i hver enkelemestise. Ved at gge antallet af
bestemmelser, dvs. gge antallet af delpraver olysaraper prave, opnas mulighed for
at beskrive inhomogeniteten i prgven. Normalt ansessadan @gning for sveert
gennemfarlig pa grund af de ggede omkostningeabiridelse med undersagelsen.
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Inhomogeniten i prgven kan naturligvis kun indga virderingen, safremt
enkeltresultater afrapporteres. En barriere faapgdortering af flerdobbeltbestemmelser
er, at afvigelser i dobbeltbestemmelser ikke afzesacceptable” isaer blandt brugere
af analyseresultater.

En ggning af preavemaengden er mulig, men kreevederahig af, at modifikationen ikke
medfarer sendring af analyseresultaterne i forhdladldn foreskrevne metode. Det
anbefales, at en undersggelse af dette gennemfares.

Udtagning af delprgver efter tarring, sortering  , knusning og
sigtning

ISO 11464 /9/ "Soil Quality — Pretreatment of Saagdior Physico-Chemical Analyses”
er identificeret som den mest omfattende beskmvafshomogeniseringsproceduren, og
de enkelte skridt i denne vil blive diskuteret. 130464 er skrevet til fysisk-kemiske
analyser generelt og ikke specielt til sporelemeatigser.

ISO 11464 tager udgangspunkt i en jordprgve afredt@msordnen op til 1 kg. Da
stgrrelsesordenen af de til laboratorierne indiedeerprgver kan variere meget, vil en
forudgaende deling af praven veere ngdvendig i ndiji@elde. Herved forventes et
yderligere usikkerhedsbidrag. Harmsen og Lamé giir en uddybende belysning af
emnet, der ikke belyses yderligere her.

ISO 11464 opdeler forbehandlingen i fem trin:

Tarring, som kan inkluderer ovntarring, lufttarriaier frysetarring

Frasortering af starre partikler sa som sten ay lig

Sigtning og evt. nedknusning til en stgrrelse urdlemm

Deling af prgven i mindre portioner, dette kan gaggaten manuelt eller mekanisk

En yderligere neddeling af pragven til f.eks. 250, tatte kan veere ngdvendigt ved
analyser, hvor der skal udtages en meget lille afetlen samlede prgve til selve
analysen.

| selve ISO 11464 er metoden angivet ved et flogidian.

Tarring

Formalet med en tarring af prgven er at muliggae ddere fraktionering, idet den
vade jord kan “klistre” til f.eks. sten, som mant.egnsker at frasortere. Tarring kan
foretages pa mindst tre forskellige mader, dissetsderes fordele og ulemper er
opsummeret i nedenstaende tabel:
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Tabel 1: Oversigt over metoder for tgrring af jordprgver.

Metode Fordele Ulemper Bemaerkning
Lufttgrring ved Begreenset tab af | Meget langsom Direkte sollys bgr undgas, idet
stuetemperatur flygtige dette kan skabe store temperatur

komponenter, fx forskelle i prgven
Hg
Frysetarring Giver en effektiv Kreever specielt apparatur,
tarring. Pragven og kan muligvis give tab af
pulveriseres, flygtige stoffer, fx Hg
hvilket letter den
videre
fraktionering.
Ovntarring (40°C) | Nem og hurtig Ovntarring kan eendre Tarringstiden kan reduceres ved
metode jordprgvens karakteristiske | at gge temperaturen helt op til
egenskaber, prgven kan 105°C. Dette anbefales dog ikke,
veere svaer at nedknuse hvis prgven skal analyseres for
efterfglgende. Kan give tab | Hg eller As
af fx Hg

Frasortering af starre partikler sdsom sten og lign

Inden den egentlige sigtning af prgven, anbefaéts dtandarden, at der foretages en
visuel inspektion af prgven, hvorunder sten, st@ientedele, plastik og lign., som
tydeligvis er fremmedlegemer, eller som ikke kalerepnskes nedknust, sorteres fra.
Der anbefales saledes en subjektiv vurdering afger@indhold tilsvarende vurderingen
som anbefalet i Vejledning nr. 13 /1/. Det skal fpéhand specificeres, hvilke(n)
fraktion(er) der skal analyseres, og eventuellesdri@rede sten, planterester og
fremmedlegemer skal beskrives i tilstreekkeligt amgfaDenne beslutning ber ses i
sammenhang med den mulige forureningskilde, ogutmésien bgr tages i et
samarbejde mellem laboratorium og brugeren af apabgultatet samt de ansvarlige
myndigheder.

Sigtning og nedknusning

Efter tarring og visuel inspektion sigtes prgveanigem en 2 mm sigte, hvorved den
fraktion, som naturligt er under 2 mm separeres(fhas. den fraktion, som ifalge
definitionen er selve jordprgven). Fraktionen o2enm inspiceres igen visuelt for sten
og lign., der umiddelbart sorteres fra. Restendges nedknust f.eks. i en morter. Efter
nedknusning foretages endnu en sigtning, og deedrgtfraktioner kombineres.
Processen kan gentages for evt. frasorterede lgarbker 2 mm. Slutteligt foretages en
grundig blanding af hele prgven, f.eks. med ensplatel.

En ovntgrring bevirker, at der isser for lerjord des jordknolde. Derfor er en
efterfglgende nedknusning ngdvendig. Alt, der ikikeiddelbart kan nedknuses, eller
som vurderes at veere fremmedlegemer, medbesterkkeesyed analyse i henhold til
ISO 11464 /9/. Heri ligger mulighed for subjektiwurdering af sten og andre
fremmedlegemer, og samtidig opfylder delpragven ikkevendigvis kravet om at veere
repraesentativ for hele praven, isaer for pragver imeigold af metalstykker.
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Deling af prgven

| standarden anbefales, at prgven opdeles i mitaddgiele. En del, som benyttes til
videre analyse, og en del som arkiveres. Delingamtdges enten manuelt eller
mekanisk, eksempler pa begge dele er givet i $8@e11464 /9/.

Samme problemstilling vedrgrende ensartet sandgywedi for udtagning af alle
partikler geelder for manuel neddeling af prgveorhéld til ISO-metoden, savel som
for metoden angivet i Vejledning nr. 13 /1/. Jo enensartet prgven er, jo mere ensartet
er sandsynligheden. Derfor forventes tgrringen iginsigen at gge ensartetheden af
sandsynlighederne, iseer for prgver, der ved molager inhomogene.

Formaling af pragven

En yderligere neddeling af prgven kan vaere ngdgerfdir at opnd en mere
repreesentativ prgve. Dette bestemmes af forholddem delpragvens starrelse, og den
maksimale partikeldiameter i prgven. | referend® Ar angivet en tabel, som relaterer
de to starrelser. | denne tabel vises det, at veshaksimal partikeldiameter pa 2 mm
skal der anvendes en delprgvemeengde pa mindsbatgkal dog bemaerkes, at disse
overvejelser er helt generelle og ikke specifikateret til sporelementanalyser.

Der er i forbindelse med naerveerende vurdering @fgforbehandlingsmetoder fortaget
en begraenset undersggelse af fraktioneringensydwdfie pa sporelementindholdet.
Resultaterne er anfgrt i Bilag 1. Undersggelserryiat for Cu, Ni, Pb og Zn fas et
hgjere indhold af sporelementer ved analyse aftitlagn under 250 pum. Det kunne
derimod ikke eftervises, at en formaling til < 2%@n giver en signifikant lavere
spredning pa analyseresultater end en analysakdfdnen < 2mm.
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VURDERING AF TIDSFORBRUG VED FORBEHANDLING

De overslag over tidsforbrug, der gives i det faligs beror udelukkende pa forfatternes
skan og indeholder nogen usikkerhed.

Det vurderes, at delprgvetagningen efter Vejledmngdl3 fra Miljgstyrelsen /1/ er den
mindst tidskreevende del af praveforberedelsendsélat der kan gares mindst 5 — 10
prgver Kklar til oplukning pa under 1 time.

| Tabel 2 er givet er skan over tidsforbruget vedcedkelte trin i ISO 11464 /9/.

Tabel 2: Tidsforbrug i forbindelse med forbehandling af jordprgver

Trin i proces Estimeret tid (per 10 Kommentarer
praver)

Tarring 1time Tarretiden kan betyde en veesentlig forsinkelse af
hele analysen

Sortering 2 - 4 timer Dette afheenger meget af prgvens indhold af
fremmedlegemer

Sigtning og Dette punkt afhaenger af, hvor grundigt sorteringen

nedknusning 1-2timer er foretaget, generelt vurderes dette skridt til at
vaere mindre tidskreevende end selve sorteringen

Deling af prgven 1time Dette punkt kan relativt let automatiseres, men selv
ved manuelt arbejde vurderes det ikke som szerligt
tidskreevende

Formaling af 3 — 8 timer Dette vurderes at veere det mest tidskraevende

praven til < 250 skridt i proceduren

pm

Ekstraomkostninger ved at falge 1ISO 11464 i forndl&/ejledning fra Miljgstyrelsen
nr. 13 vurderes til maksimalt 1 time per prgve.skelen i tidsforbruget forventes at
have indflydelse pa analyseprisen. De reelle meostminger vil naturligt afhaenge af
det enkelte laboratoriums evne til at automatisete af proceduren.
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USIKKERHEDSBEREGNINGER

Den totale usikkerhedr$a et resultatet fra analyse af en jordprave leskives som:

2 _ 2 2 2
ST - Sudtagning + Sforbehancing + Sanalyse

hvor Sudtagning Storbehandiing 09 Sanalyseb€skriver spredningen hidrgrende fra henholdsvis
prgvetagning i felten, forbehandlingsprocedureradaratoriet og fra selve analysen.

| arbejdet med CEEM soil project /2/ blev det ahfat Sdtagning™ Sorbehandiing™ Sanalyse

og det blev estimeret , at der kan veere helt ogrilfaktor 10 mellem de enkelte
usikkerhedsled /13/. Antagelsen betyder, at der fkaventes op til 10 gange sa stor
usikkerhed pa forbehandlingen som pa analyse afid&agne prove til analyse. Det er
dog usikkert, hvilke data denne antagelse bygger pa

| Bilag 1 er det forsggt at give estimat pa delkkesihed, der er knyttet til henholdsvis:
sigtning < 2 mm); sigtning < 250 um; sigtning < 2 mrad efterfglgende formaling til <
250 um. Det er forsggt eftervist, at der gener@ihds en mindre spredning ved
formaling afprgven til en starrelse pa < 250 um. Dette kunmekim eftervises for As
og Cr, men ikke for Cu, Ni, Pb og Zn i de aktugli@ver. Der opnas saledes ikke
generelt lavere usikkerhed ved en formaling til50 21m. Det skal dog bemeerkes, at
konklusionen bygger pa kun en jordprgve samt etrabaget antal malinger (12
malinger), og de opgivne spredninger indeholdereb&dmenhanding 09 Sanalyse FOr
vurdering af effekten af en formaling til < 250 uma der indsamles et starre
dokumentationsmateriale, end det har veeret muligerveerende undersggelse. En
formaling til < 250 um anbefales for gjeblikket foisse affaldstyper. | forhold til
jordundersggelser, der er foretaget efter vejlegbmnis anvisninger, er det en veesentlig
udvidelse af proceduren. Det skal yderligere beraggriat formalingen giver starre
tilgeengelighed for anvendte syrer under opluknmgsét og i mange tilfeelde farer til
ggede veerdier. Dette er begrundet i, at analysel@ate, der anvendes i dag for
bestemmelse af tungmetalindhold i jord, ikke ngdigvis bestemmer den totale
maengde, men udelukkende den syreekstraherebare del.

| en artikelserie i Dansk Kemi /19/ i efteraret 20lev den sakaldte "Teori om

sampling” preesenteret. Denne teori giver gener@fevisninger til hvor store

prevemaengder (og delprgvemaengder) der bgr udtages kunne opna at have en
repreesentativ prgve til analyse. Problematikkenpoavetagning og delprgvetagning
ved analyse af sporelementer i jord tages ogsdl diskussion. Det forslas dels at der
laves en "omlaegning” af jordprgven, og dette skéwrm af en massedeling. Herfra
udtages en mindre delprgve, der indleveres tilritboet. | laboratoriet opdeles den
indleverede i et antal mindre delpraver (f.eks.adgsl en prave pa 2 kg i 1000 delpraver
af ca. 2 g). Et antal af disse delprgver udveelgegdere analyse. Det givne antal

afheenger af den gnskede praecision, og TOS givempenise sammenhaeng. Udfra
analyse af disse delprgver, kan graden af prgveteydgenitet bestemmes og herfra
bestemmes det antal analyser, der i det dagligeuskares for at opna den gnskede
preecision. Ideen er at denne karakteristisk kuh lsk@s en gang for hver pragvetype
(jordpragver opdeles her i kategorier som: lerjosdndjord og humusholdigt jord).

Séledes kan dette indga i en metodevalidering. IBeskrevne teori er interessant og
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abner nogle perspektiver for laboratorierne. Desvar anvendelsen i forureningssager
forbundet med nogle problemer, som overses i dsgkien. Det helt fundamentale

problem er antagelsen om at karakteristik af edtype umiddelbart kan anvendes pa
forurenet jord af samme type fra andre lokaliteigmed andre forureningskilder. Dette
er tvivisomt, idet forureningssager netop er karakeret ved at kunne beskrives af
mange parametre sasom: forureningskilden, spredsmiggstre etc. Ved at opdele

jordtyper uden hensyntagen til disse faktorer ek man at overse meget vaesentlig
information. Herudover vil en saddan finmasket ungeeling give en ganske betydeligt
ekstra omkostning.

Slutteligt bgr fokus rettes mod den arsagssammeghasom ofte findes i

forureningssager. Det kan saledes veere ngdvendigiage forskellige typer af
prgvetagnings- og delprgvetagningsmetoder til fligje typer af forurenede grunde.
Dette bar planleegges i et samarbejde mellem ladmuat, rekvirent og de relevante
myndigheder. Et lignende forslag er fremsat forlyseaf PAH’er i jord /16/.
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FORBEHANDLING AF JORDPR@VER PA DANSKE
LABORATORIER

Referencelaboratoriet for Kemiske Miljganalyser rgamfgrte i perioden 18. oktober
2002 til 6. november 2002 en spgrgeskemaunderszdpddt danske laboratorier
angaende: "Forbehandling af jordprgver til metaigsel. Spargeskemaet (Bilag B) er
opbygget sdledes, at syv spgrgsmal omfatter salueeliandlingen, tre spargsmal
omhandler selve destruktionstrinnet, to spgrgsmathandler rapportering af
analysedata og tre spgrgsmal omfatter variatiom®lpravetagning og forbehandling.
Spgrgeskemaet blev udsendt til i alt 14 laboratorider alle deltog i
Praestationsprgvningen Solid-5 (2001): "Metalleond]. Der blev modtaget svar fra
otte laboratorier. To laboratorier meldte tilbagede ikke laengere udfarer denne type
analyser. Fire laboratorier meldte ikke tilbage.

Ud fra det meget begreensede antal besvarelserreoveéeraskende store forskelle
mellem laboratoriernes made at handtere forbehamdli jordpraver til metalanalyse. |
en tilsvarende undersggelse i 1992 /14/ blev deemeret lignende forskelle, men
antallet af besvarelser var hgjere (i alt 21 u8&f

Variationen er stor bade imellem laboratorierneimden for de enkelte laboratorier
angaende de indleverede prgvemaengder. Disse sitskelfe er for sa vidt ikke
overraskende, idet Vejledning fra MiljgstyrelserilBr/1/ kun angiver, hvad der typisk
skal bruges til en kemisk analyse (50 g), menestikke krav til udtagelse af en bestemt
maengde. Sadanne krav stilles af nogle amter, nkenaikandre /18/.

Det er interessant at konstatere, at syv ud aflalteratorier foretager en eller anden
form for sortering. Det er dog klart at kriterierftg# denne sortering varierer meget, og
rapportering af eventuelle fund varierer ligeledeget. Da dette som tidligere naevnt er
et meget subjektivt skridt i analysen, kan de stea@ationer lede til meget lidt
sammenlignelige analyseresultater.

Fordelingen af laboratorier, der tarrer prgverremvidere analyse svarer til halvdelen
af de indkomne besvarelser. Det samme geelder nogimifor antallet af laboratorier,
der sigter prgverne. Da tgrring generelt er endseeining for at kunne sigte prgverne,
er det ikke overraskende de samme laboratorier,t@eer og sigter prgverne. Til
gengeeld er der ikke ensartethed mht. sigtestarm.else

Antallet af laboratorier, der nedknuser prgvernéereforetager anden form for
homogenisering) ligger nogenlunde pa halvdelen efddltagende laboratorier. To
laboratorier svarede ja til bade sp. 6 (nedknugnaggsp. 7 (anden homogenisering).
For disse laboratorier var der tale om en blandihgrgven efter nedknusning. To
laboratorier svarede ja til sp. 6 (nedknusning)n mej til sp. 7 (anden homogenisering).
Et laboratorium svarede nej til sp. 6 (nedknusninglen ja til sp. 7 (anden
homogenisering). For dette laboratorium er der tale en blanding af preven ved
omrgring. Tre laboratorier udfgrer hverken nedkmgreller anden homogenisering.
De skitserede resultater viser, at der er endogemsipre forskelle i de benyttede
metode til forbehandling af jordpraver til metalbysa pa helt afgagrende punkter.
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Starre ensartethed observeres, nar det geelder endibdlestruktion, hvor den mest
anvendte metode er DS259:1982. Derimod er der nogeiation i stgrrelsen af
delprgven, der destrueres (1-5 g). Disse variatienglog sma set i forhold til de store
variationer, der er i starrelsen pa de indlevemdeer (typisk 100 — 2000 g). Ligeledes
er der nogen variation i antallet af delprgver, ddtages til sammensaetning af den
delpragve, der skal analyseres. Det kan her komettat Vejledning fra Miljgstyrelsen
nr. 13, hvor en samlet prgve til analyse skal sansasttes af 10 — 20 delprgver
beskrives, generelt ikke bliver fulgt.

Med hensyn til rapportering af analyseresultaterder ogsa store forskelle. Da
Vejledning fra Miljgstyrelsen nr. 13 /1/ ikke stitl specifikke krav herom, er det for sa
vidt ikke sa overraskende, at disse forskelle édsis. Det er dog interessant at
konstatere, at to ud af tre laboratorier, som ikikeetager nogen form for

nedknusning/anden homogenisering, rapporterer ddehicerdi af flere bestemmelser.
Dette kompenserer til en vis grad for den mangldadeehandling.

Med hensyn til blandeprgver, kan det konstaterésgdem meget sjeeldent udfares
analyser pa blandeprgver pa danske laboratorier.

Der observeres meget store forskelle i de forbehagsinetoder, der i dag benyttes pa
danske laboratorier, med hensyn til delprgvetagfongd for metalanalyse. Forskellene

er specielt markante med hensyn til sortering, nadking (homogenisering) og antallet

af delprgver, der udtages. Endvidere er der storskélle i maden analysedata

rapporteres pa. Da disse skridt er kritiske foratetelige analyseresultat, anbefales det,
at der iveerksaettes en revision af Vejledning friddtyrelsen nr. 13 /1/ med henblik pa

at opna en stgrre ensartethed af forbehandlingsieete.
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KONKLUSION OG ANBEFALINGER TIL VIDERE ARBEJDE

Harmonisering af anvendt forbehandlingsmetode bifatelse med udtagning af
delprgve forventes at fgre til starre ensartethegl sammenlignelighed af
analyseresultater. | Vejledning nr. 13 er anfgrt dorholdsvis enkel

forbehandlingsmetode, der forventes anvendt [ fakblise med

forureningsundersggelser. Det konstateres, at dewtede ikke altid gnskes fulgt, jf.
udbudsmateriale fra amter, hvor der kraeves en tiisiaaevende forbehandling. Det er
derfor relevant at vurdere, om Vejledning nr. 1/30bidr aendres.

Et rundspgrge (i form af et spgrgeskema) til danskeratorier viste meget store
forskelle i de anvendte metoder til forbehandlifigoadpraver til sporelementanalyse.
Forskellene er ikke ngdvendigvis i strid med regsimierne i Vejledning nr. 13.
Resultaterne fra undersggelsen forsteerker behowenfrevision af denne, specielt med
henblik pa at preecisere kriterier for frasorterisgytning, neddeling og blanding af
prever. Endvidere viste spgrgeskemaundersggelseekbv for ensretning af,
hvorledes analyseresultater skal afrapporteres, $auntledes analyseusikkerheden skal
beregnes og angives.

Det anbefales, at Vejledning fra Miljgstyrelsen @8 /1/ preeciseres pa en raekke
punkter, som angivet nedenfor. Hvor dette kreevelybdnde undersggelser, er dette
angivet.

Prgvemaengde

Det bar overvejes at stille krav til stgrrelserdafindleverede prgver, da dette pavirker
valget af forbehandlingsmetode. Dette skal ses mnsanhseng med krav til
pragvetagning i felten.

Tarring og efterfglgende sigtning (2mm)

Et krav om tagrring og sigtning vil veere en vaesgnthpstramning i forhold til
Vejledning nr. 13 fra Miljgstyrelsen. Det kan meatei til at sikre, at samme fraktion af
jordprgven analyseres pa forskellige laboratoriddet kan give et bedre
sammenligningsgrundlag for resultater fra forsigelllaboratorier, men samtidig vil det
bevirke en veesentlig mere tidskreevende procedunet,head der anvendes pa flere
laboratorier i dag. Et krav om tgrring og efterfrige sigtning vil desuden veere pa linie
med kravene i andre europeaeiske lande. Det skal Hessgeat sigtning er standard-
procedure pa en reekke danske laboratorier.

Der er dog et par alternativer, som ogsa bgar oyesvelenne sammenhaeng:

* Flerdobbeltanalyse og afrapportering af enkelttaged, vil give en bedre
beskrivelse af den enkelte jordprave.

 En forgget prgvemaengde (f.eks. fra 1 g terstofl@il g terstof) vil mindske
usikkerheden ved delprgvetagningen. Dette kreevey da modifikation af
oplukningsmetoden angivet i DS 259:1982. Det arlbgfaat der gennemfgres en
validering af denne metode med forgget pravemaengde.
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Problemstillingen omkring analyse pa vad eller paove afheenger af formalet med
undersggelsen. Krav om ngjagtighed og preecisiofiorskelligt afhaengig af, om

resultaterne anvendes til screeningsformal, mangeaf indhold af metaller i jord eller

kontrol af kravveerdier.

Det skal pointeres, at tgrring og sigtning ikke larbefales for jord med indhold af
flygtige stoffer samt stoffer, der er giftige veddénding (herunder indanding af
stgvpartikler fra den behandlede jord).

Frasortering:

Som minimum bgr en rapport indeholde oplysningerfaigende, safremt der foretages

en frasortering af materiale fra den behandleds albehandlede jordprave.

» Starrelsen af den frasorterede maengde, f.eks. sagtpvocent,

* En beskrivelse af hvorledes denne sortering etdget, f.eks. "fraktion over 2 mm
frasorteret ved sigtning” og

* En beskrivelse af den frasorterede del og en alibgfaf, om en separat analyse
skal foretages pa denne del.

Disse forhold skal preeciseres i vejledningen.

Nedknusning/formaling:

En nedknusning til en mindre partikelstgrrelse 2mdm vil forgge tilgaengeligheden af
visse elementer bundet til silikatfraktionen 1 peav og dermed andre
analyseresultaterne. Nedknusning af prgven til atikelstgrrelse mindre end 250n
kan veere ngdvendig ved udtagning af meget sma dwjdee for at sikre en
repreesentativ prgve og derved bedre reproducerhaftiernativet til en neddeling er
udtagning af en starre prgvemaengde, hvilket akinge er mindre omkostningsfuldt.
Det anbefales, at der gennemfgres en undersggelse dem optimale
kornstgrrelsesfordeling af delprgven af jord i fdchtil prevemaengden, der kan tages i
arbejde. Undersggelsen bar foretages pa et aptabsentative jordprgver.

Afrapportering:

| sammenhaeng med overvejelsen om et gget antabaémp begr der endvidere stilles
krav om afrapportering af allepnaede analyseresultater, idet selektiv udvaelgafs
analyseresultater ikke er acceptabelt.
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Neddelingsprocedurers indflydelse pa analyseresulizrnes middelveerdi og
spredning

Formal

Formalet med undersggelsen er at bedegmme en negkjeibcedures indflydelse pa
analyseresultaternes middelveerdi og spredning givenhjordprave.

Beskrivelse

Der benyttes en forurenet lerjord fra en garvendriDenne blev lufttgrret ved stuetemperatur,
0g herefter sigtet gennem en 2 mm sigte. Sluttbleg en mekanisk homogenisering foretaget.

Forbehandling
Tre forskellige forbehandlingsmetoder er testet

Prgven blev formalet til en kornstgrrelse pa < @ghbog sigtet. Denne procedure blev gentaget
indtil et udbytte pa 100 % var opnaet

Prgven sigtes gennem en 250 um sigte, og fraktiomendette smides vaek. Ved vejning
fandtes, at vaegtprocenterne: 77 % < 250 um og 232%0 um

Prgven blev ikke yderligere behandlet

Oplukning
Prgverne oplukkes efter DS 259, dvs. 1 g pravekigekimed 20 ml 1:1 salpetersyre og
autoklaveres i 30 min. ved 12D og 200 kPa.

Analyse
Der analyseres for As, Cr, Cu, Pb, Ni og Zn ved-KES

Resultater og databehandling
Resultaterne af forsggene med fraktionering afgmasr angivet i omstaende tabel:

Element Prave 1 Prave 2 Prave 3
Beskrivelse< 250 um 77 % <250 um | <2 mm
formalet
Antal 12 12 12
replikater
Midd |Std. |RSDMidd |Std. |RSDMidd |[Std. |RSD
el (%) el (%) el (%)
AS 456,17,89 1,73 | 486,02,782,63 |492,83,2 (4,70
2 8
Cr 87,591,68 (1,92 96,02,80 (2,91| 94,8 16,457,36
Cu 1346128,962,15 |147841,442,80 |139532,642,34
61 27 0
Ni 8,59 |10,38| 4,38 9,45 0,24 2,53 7,36 0,21 2/84
Pb 11,48,47 |4,12|11,92,51 |12,6%10,3 |0,41| 3,88
n 32,581,41 (4,34| 37,18,47 |17,4130,4 |0,67| 2,19

Prgverne er primzert malt ved standardadditionefide balgeleengder blev benyttet: As
(193,696 nm); Cr (267,716 nm); Cu (324,395 nm)(281,604 nm); Pb (220,353 nm) og Zn
(213,857 nm).

A-1



&% eurofins

Den grundlaeggende antagelser er, at sporelemergeapkoncentreret i de mindste partikler i
jordprgven. Det undersgges endvidere, om fraktingen giver anledning til en signifikant
lavere spredning. Der opstilles derfor falgendedtgper:

Hypotese 1

Denne beskriver, at spredningen pa analyseresui¢éaterventes lavere ved en formaling af hele
prgven, samtidigt vil middelveerdien veere usendrgpditesen bliver som fglger:

Middelveerdien af pragve 1 vil veere lig middelveerdienprgve 3, medens spredningen for pragve
1 vil veere signifikant lavere end prgve 3.

Hypotese 2

Denne hypotese beskriver, at sporelementerne engpktreret i de mindste partikler i prgven,
og at en frasortering af de stgrre partikler wiegét gennemsnitligt hgjere analyseresultat.
Hypotesen formuleres som: Middelveerdien af pragvé Yeere hgjere end for prgve 3, medens
spredningerne for prgve 2 og 3 vil veere sammerliigme

Test af hypotese 1
Farst testes hypotesen om, at spredningen fortaésule fra pragve 3 er signifikant hgjere end
for dem, som blev fundet for pragve 1.

For beskrivelse af symbolangivelserne henvisesifihdbog i intern kvalitetskontrol pa
Miljglaboratorierne /17/.

Element fforove 1 [Sorove1 [forove3s  [Soraves |F I:tabel* F> Frapel
AS 11 7,89 11 23,2 8,65 2,89 Ja
Cr 11 1,68 11 16,45 | 176,2| 2,89 Ja
Cu 11 28,96 | 11 32,45| 1,27 2,89 Nej

Ni 11 0,38 11 0,21 - - -

Pb 11 0,47 11 0,41 - - -

Zn 11 1,41 11 0,67 - - -

"Fuaver€r en enkelt-siddet fordeling (95 %) konfindenssaiu.

Det ses, at hypotesen er opfyldt for As og Cr, medken ikke er opfyldt for Cu. Hypotesen er
ikke testet for Ni, Pb og Zn, da det fremgar aktln, at spredningen for prave 3 er hgjere end
for prove 1.

Herefter testes hypotesen om ens middelveerdi.

Element |F tabel Konfindens- |Differens i
interval middelveerdier
As 14 2,15 15,21 36,1
Cr 11 2,20 10,5 7,21
Cu 20 2,09 64,49 48,9
Ni 20 2,09 0,64 1,26
Pb 20 2,09 0,44 1,18
Zn 16 2,12 0,96 2,18

tabel €1 €n dobbelt-sidet fordeling pa et 95 % konfichévesau.
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Den opstillede hypotese kan kun accepteres forgGZuwg medens der for de gvrige elementer
observeres en systematisk afvigelse.

Test af hypotese 2

Farst testes hypotesen om ens spredningga & Srove 3

Element |[forove2 [Sorove2 [fproves  [Spraves |F I:tabel* F> Fapel
AS 11 12,78 | 11 23,2 3,30 3,53 Ja
Cr 11 2,80 11 16,45 | 34,51| 3,53 [Negj

Cu 11 41,44 | 11 32,64| 1,61 3,53 Ja
Ni 11 0,24 11 0,21 1,31 3,53 Ja
Pb 11 1,51 11 0,41 13,60| 3,53 Nej

Zn 11 6,47 11 0,67 93,25| 3,53 |Ne€j

Frabel€F €n dobbelt-siddet fordeling pa 95 % konfindeesau.
Det ses, at hypotesen kan accepteres for As, Qli.og

Herefter testes hypotesen om, at den gennemsmiélite veerdi for prave 2 er hgjere end for
prave 3.

Element |f taver  |KoOnfidens- Differens i
interval middelveerdier

AS 20 1,73 32,4 6,72

Cr 12 1,78 8,60 1,22

Cu 20 1,73 64,6 83,27

Ni 20 1,73 0,40 2,09

Pb 13 1,77 0,80 1,62

Zn 11 1,80 3,38 6,78

“t-veerdien er fundet pa 95 % konfindens-niveau (ksikiet-test)
Den opstillede hypotese kan accepteres for CUlRbipg Zn.

Konklusion

Hypotesen om, at sporelementerne er opkoncentréeamindste partikler (<250 pm), kunne
eftervises for Cu, Ni, Pb og Zn, men ikke for As@g Derimod kunne det kun for As og Cr
eftervises, at der opndedes en signifikant laveredning ved formaling af praven.

Det skal dog understreges, at konklusionerne bygget meget begraenset antal malinger og

kun en bestemt jordprave. Det anbefales, at ungdelserne udvides med et stgrre antal malinger
samt forskellige typer af forurenet jord.
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BILAG B

Spgrgeskemaundersggelse: "Forbehandling af jordprav er til
metalanalyse”



Spargeskemaundersggelse
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Forbehandlingsmetoder af jordpragver til metalanalyse

Skemaet udfyldes saledes, at det geelder for hoviedpaf metalanalyser pa jordpraver.
Safremt der i laboratoriet anvendes flere forsgellinetoder i vaesentligt omfang, da udfyld
venligst flere skemaer eller angiv disse forsketider "lkommentarer” pa sidste side.

1.  Angiv omtrentlig preavemaengde, der normalt <100¢g
modtages i laboratoriet:
100-500 g
500-2000 g :
> 2000 g
2.  Beskrive hvorledes evt. fund af ikke-
jordbestandele behandles (frasorteres, destrueres
separat, etc.).
2a Beskriv hvorledes sadanne fund angives pa
analyserapporten.
3. Foretages en tarring af pragven inden analyse (seet | Ja ]
kryds)? .
Hvis ja besvar endvidere spgrgsmal 3a-3c. Nej L]
3a Angiv tgrringsmetode
(frysetgrring/lufttarring/varmeskab/andet),
angiv eventuel temperaturindstilling.
3b  Angiv hvor stor en prgvemaengde, der tgrres
(hele prgven/delprgve, evt. som veegt % af den
oprindelige prave).
3c  Safremt den tgrrede prave ikke benyttes til
analyse for samtlige metaller, bedes eventuelle,
undtagelser angivet her.
4.  Foretages tgrstofanalysen samtidigt med tgrringen | Ja ]
”?
(seet kryds)~ Nej ]
5. Foretages en sigtning af praven og derefter Ja ]
analyse pé en delfraktion af prgven? Sigtestgrrelse:
Nej [
6. Foretages en nedknusning af praven?: Ja ]
Hvis ja, endvidere spgrgsmal 6a. Nej ]
6a Beskriv hvorledes nedknusningen foretages, den
stgrrelse der nedknuses til samt det anvendte
udstyr.
7.  Foretages anden form for homogenisering? Ja ]
Hvis ja, besvar endvidere spgrgsmal 7a. ,
Nej []
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7a

Beskriv hvorledes denne homogenisering
foretages og herunder det anvendte udstyr.

Hvilken destruktionsmetode benyttes, angiv
reference.

Hvor stor en delmaengde af prgven udtages til
destruktion, angiv antal g.

10.

Beskriv hvorledes delpragven udtages (i en
omgang, som delmaengder etc.).

11.

Hvorledes afrapporteres analyseresultatet.

- Enkeltbestemmelse

- Flere bestemmelser

- Middelveerdi af flere bestemmelser

- Andet, beskriv hvorledes

12.

Hvorledes er den angivne analyseusikkerhed
beregnet, angiv pa baggrund af hvilke prgver

- Syntetiske praver

- Certificeret referencemateriale af jord

- Variation pa naturlige jordpraver, f. eks. ved
brug af r-kort

- Andet, beskriv hvorledes

13.

I hvor stort omfang foretages blanding af praver
(blandeprgver) pa laboratoriet inden analyse?

14.

Beskriv hvorledes denne blanding foretages.

15.

Angiv evt. variationer i delprgvetagning og
forbehandling pa baggrund af forskellig jordtype,
forureningsgrad eller evt. krav fra rekvirent.

B-2




&% eurofins

Laboratoriets uddybende kommentarer:

(Herunder kan anfares litteratur reference(r) til de(n) benyttede forbehandlingsmetode(r).
Endvidere kan anfgres forslag til retningslinier, der vil gge ensartetheden af forbehandlings-

metoderne)
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BILAG C

Resultater fra spgrgeskemaundersggelsen:
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Resultater fra spgrgeskemaundersggelsen:

Prgvemaengder (sp. 1lle otte laboratorier besvarede spgrgsmalet odelingen blev som
falger:

<100g 2 laboratorier

100 - 500 g 7 laboratorier
500 — 2000 g 3 laboratorier
> 2000 g 1 laboratorium

Det samlede antal besvarelser overstiger 8, idetdboratorier angav besvarelser i mere end en
kategori. Saledes meldte et laboratorium tilbagéraelingen var som falger: 100 — 500 g (2,5
%); 500 — 2000 g (95 %) og > 2000 g (2,5 %).

Frasortering (Sp. 2 — 2a):
| alt syv laboratorier svarede pa disse spgrgsmaterasortering og falgende kriterier blev lagt
til grund:

Store sten 2 laboratorier*
Fraktion > 2 mm 1 laboratorium
Ikke angivet 4 laboratorier**

* 1 laboratorium angiver sten > 0,5 cm

** 1 laboratorium angiver en udfgrlig metode, sdikke jordbestanddele, sdsom grene og andre
starre plantedele samt store sten sorteres fra indiagning af delprgve til metalanalyse.
Indeholder jordpragven starre maengder synlig metsdm kabel stumper eller blyhagl)
kontaktes kunden, hvorefter metallet enten medtaljessfrasorteres”.

Angaende kommentering pa analyserapporten (sppl@a)ndgivet falgende svar:

Ingen angivelse 2 laboratorier

Bemaerkning om inhomogenitet af pravdnaboratorium

Beskrivelse under forbehandling af 1 laboratorium

praver

Notat pa analyserapporten, hvis mere ehdaboratorium

10 % er frasorteret

Andet 1 laboratorium*

* Beskrives som: "Indeholder en prgve stgrre maengtisynligt metal, vil der altid veere en
kommentar pa analyserapporten om at praven indesyitigt metal og at dette enten er
medtaget eller udeladt i analysen. Fjernelse af-jpkdbestanddele sa som starre plantedele
noteres ikke pa analyserapporten”.

Tarring (sp. 3-3¢):
| alt syv laboratorier besvarede disse spgrgsmébmaiglingen var som faglger:

Tarring ja: 4 laboratorier
Tarring nej: 3 laboratorier
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Af de fire laboratorier, der tarrer prgverne, meltte laboratorier tilbage, at de tarrer prgverne
ved 108C i varmeskab, mens et laboratorium kun angav @skab uden temperaturangivelse.
Mht. starrelsen pa den delmeengde, der tarres g$wasd fordelingen som falger:

100 - 500 g 1 laboratorium
50-100¢g 2 laboratorier
Delprgve (uden maengdeangivelse) 1 laboratorium

Slutteligt meldte to laboratorier tilbage, at deakbruger den tgrrede prgve til Hg (sp. 3c).

Tarstofbestemmelse (4):
| alt seks laboratorier meldte tilbage pa spgrgstwh tarstofanalyse blev udfart samtidigt med
terring af prgven og fordelingen var:

Ja 3 laboratorier
Nej 2 laboratorier
Andet 1 laboratorium*

* Et laboratorium meldte tilbage at tarstofanalybéiver udfart pa en
separat delprgve.

Sigtning (sp. 5):
Alle otte laboratorier meldte tilbage pa dette gisaal og fordelingen var:

Sigtning foretages ja: 3 laboratorier
Sigtning foretages nej: 5 laboratorier

Sigtestgrrelserne (sp. 5a) blev angivet som:

<2mm 1 laboratorium
2 mm 1 laboratorium
5cm 1 laboratorium

Nedknusning (6 — 6a):
Alle otte laboratorier meldte tilbage pa dette gisaal og fordelingen var:

Nedknusning foretages ja: 4 laboratorier
Nedknusning foretages nej: 4 laboratorier

Mht. knusningsmetoden (sp. 6a) var fordelingen som:

Morter/kuglemglle 1 laboratorium*
Morter 2 laboratorier
Ingen angivelse 1 laboratorium

* Det bemaerkes at sten ikke knuses

Anden homogenisering (7-7a):
Syv laboratorier meldte tilbage pa disse spgrgswveitende var fordelt som:

Anden homogenisering ja: 3 laboratorier
Anden homogenisering nej: 4 laboratorier
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Ud af de tre laboratorier, der svarede ja, vardbngen mht. metode og udstyr (sp. 7a):

Fraktionering 1 laboratorium*
Kuglemglle 1 laboratorium
Andet 1 laboratorium**

* Blandes efter fraktion < 2 mm er tilbage heeldigtes
** |kke angivet, bilag mangler

Destruktionsmetode (sp. 8):
Alle otte laboratorier meldte tilbage pa dette gisanal og fordelingen var:

DS 259/ DS2210 7 laboratorier
Autoklave 1 laboratorium

Idet DS 259 / DS2210 omfatter autoklavering (med ANOs) ma de indkomne svar formodes
at deekke over samme metode.

Delprgvemaengder til analyse (sp. 9):
Alle otte laboratorier meldte tilbage pa spgrgsomlstgrrelsen af delpragven, der udtages til
analyse. Fordelingen er som fglger:

1lg 3 laboratorier

1-2g 2 laboratorier
39 1 laboratorium
4-5¢g 2 laboratorier

Udtagning af delprgver til analyse (sp. 10):
| alt syv laboratorier meldte tilbage pa hvorledesudtager delprave(r) til analyse og
fordelingen var:

1 — 3 delmaengder (eller "steder i posen”) 3 laluorat

2 — 10 delmaengder 3 laboratorier
Som delmaengder (antal eller stgrrelse 1 laboratorium
ikke angivet)

Rapportering (sp. 11):
Alle otte laboratorier meldte tilbage pa de spar@smg fordelingen var:

Enkeltbestemmelser 4 |aboratorier
dobbelt bestemmelse 1 laboratorium
Middelvaerdi af flere bestemmelser 3 laboratorier*

* | denne gruppe meldte et laboratorium tilbagdeataver tre-dobbelt
bestemmelse. Et andet laboratorium meldte tdkdgHvis
dobbeltbestemmelserne ikke passer sammen kogesym
dobbeltbestemmelse og enkeltresultater opgives”.

Basis for usikkerhedsangivelse (sp. 12):
Alle otte laboratorier meldte tilbage pa dette gisanal, det samlede antal svar overstiger 8, idet
et laboratorium svarede i flere kategorier:
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Syntetiske praver 1 laboratorium
Certificeret reference materiale 4 laboratorier*
Variation pa naturlige jordpraver, f.eks. 1 laboratorium
ved brug af

R-kort

Andet 3 laboratorier**

* 1 lab. angiver ref. mat. som BCR

** 1 lab. angiver slamkontrol benyttes

** 1 lab. angiv at spredning pa naturlige dobbedtkenmelser benyttes
** 1 lab. bruger tarret slam med kendt indhold

Blandeprgver (sp. 13):
Syv laboratorier meldte tilbage pa spgrgsmalet amdepraver:

Blandeprgve analyseres aldrig 1 laboratorium
Blandeprgve analyseres sjeeldent 4 laboratorier
Blandeprgve analyseres (1 promille af 1 laboratorium
indkomne prgver)

Blandeprgve analyseres ved tgrring 1 laboratorium

Metoder til blanding (sp. 14):
Fire laboratorier besvarede dette spgrgsmal oglioger var

Lige dele af prgven blandes 2 laboratorier*

Blandes péa veegt-vaegt basis 1 laboratorium

Ved tgrring blandes 10 prgver tager 1 laboratorium

forskellige steder i posen til en

blandeprave

*  Etlaboratorium beskriver metoden udfgrigim "Efter blanding af
de enkelte pragver udtages lige maengder (sammee)radsver

praver. Delprgverne udtages med ske. Efterfglgbladeles
delpragverne grundigt inden der udtages en delptiibapalyse”.

Variationer i benyttede metoder (sp. 15):

Kun et laboratorium meldte tilbage pa dette spgédsim evt. variationer i delprgvetagning og
forbehandling, som falger:

"Er der tale om en sandjord der er relativt simgiddlande inden prgveudtagning (sekundaer
sampling) blandes prgven ved omrgring inden deagedt 2-5 delpraver til praveudtagning.
Lerjord der er meget sveert homogeniserbart blanden der udtages 5 —10 delprgver”.
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Kommentarer:
Til slut blev laboratorierne bedt om at komme medhkentarer, referencer og forslag til
forbedringer i vejledningerne. Kun to laboratomegldte tilbage pa dette, som angivet nedenfor:

Kommentarer fra et laboratorium Laboratoriet hastydtil
homogen neddeling af prgver
Laboratoriet udfgrer maks. 100
jordanalyser pr. ar

Kommentarer fra et laboratorium Reference: Vejlagrira
Miljgstyrelsen nr. 1, 1998.
En ny DS-metode, der ogsa
omhandler sampling af jord vil
veere en metode til at ensarte
forbehandlingen.
Starre fokus pa usikkerheden ved
prgveudtagningen. Det er dog
vigtigt at prgveudtagningen er
relativ simpel at ga til og ikke
kreever meget stort forarbejde
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