BORBESTEMMELSER I GRUNDVAND
En udredning om analysekvaliteten

INTRODUKTION

Denne redegerelse omfatter resultaterne for borbestemmelser i to
prestationsprevninger, GRUMO II fra 1992 og prastationsprevning for
grundvand 1989 samt pilotundersegelser gennemfert af Referencelabora-
toriet (VKI)} fra 1992-19%4.

RESULTATER FRA PREASTATIONSPROVNINGER

Prastationsprevningen GRUMO II

Ved prastationsprevningen GRUMO II i 1992 deltog ved borbestemmelsen
i alt 16 laboratorier. Uddrag af rapporten er vedlagt i bilag 1. Bor
blev fortrinsvis bestemt ved kolorimetri med azomethin-H metoden/3/.
Herudover har enkelte laboratorier anvendt ICP-AES og ICP-MS og et
af laboratorierne, der indglk i fastsazttelsen af den nominelle verdi
anvendte atomabsorption med grafitovnsteknik (AAS-grafitovn). Resul-
taterne opdelt efter de anvendte metoder er angivet i nedenstdende
tabel 1. To laboratorieresultater er ikke medtaget 1 denne tabel, da
analysekvaliteten generelt var utilfredsstillende, og resultaterne
for de naturlige prever 13 under laboratoriernes analysedetektions-
grenser. Disse laboratorier anvendte henholdsvis atomabsorption med
grafitovnsteknik og en spektrofotometrisk bestemmelse ved curcumin-
metoden /7/.

Tabel 1 Prastationsprovaing 1992 - GRUMO 1l
Bor - resultater for de respektive metoder

Prevepar Analysemetode - cv, Antal
X laboratorier
pa/t B %

Syntetisk 1CP-AES 127 A 3

grundvand IEP-MS8 119 (15) 2

SW ApS-grafitovn 127 - 1

(nominel vardi Spektrofotometri 119 15 8

125 pafly (Azomethin-H)

Naturligt 1CP-AES 2.8 5 3

grundvand 1CP-MS 2,5 (3 2

72 AAS-grafitovn 11 - 1
Spektrofotometri 38 18 8
(Azomethin-H)

Naturligt ICP-AES 23 2 3

grundvand 1CP-M5 26 (3 2

Ux AAS-grafitovn 28 - 1
Spektrofotometri 68 4 8
(Azomethin-H)

X : Gennemsnit

g; 100
CV; : Den totale variationskeefficient, her beregnet som



Tabel 2 Prastationsprevning 1992 - GRUMO Il

Resultater for genfinding af bor tilsat til den ene prove i provepar

Provepar Analysemetode % Forskel fra S, Antat
. . nominet laboratorier
for split genfinding :
split
Lo/t B dg/l B Mg/l B

Syntetisk ICP-AES 28 + 3 2 3
grundvand 1CP-MS 29 4 (2) b
SW AAS-grafitovn 21 + 4 - 1
(nominel splitvardi: Spektrofotometri 28 +3 5 8
25 Hysb) (Azomethin-H)

Naturligt 1CP~AES 12 + 2 2 3
grundvand ICP-MS 10 0 2 2
T2 AAS-grafitovn & LA - 1
(nomineisplitvardi: Spektrofotometri & 4 7 8
10 pasiy ¢(Azomethin-H)

Naturligt 1CP-AES 15 0 0,3 3
grundvand ICP-M8 17 + 2 1,2 2
ux AAS-grafitovn N + 4 - 1
(nominel splitvardi: Spektrofotometri 13 + 2 5 8
15 ug/l) (Azomethin-H#)

§, : Standardafvigelse inden for laberatorierne

Prazstationsprevningen for grundvand 1989

I prastationsprevningen i 1989 deltog i alt 10 laboratorier. Der var
tre prever. De fleste laboratorier anvendte azomethin-H metoden et
laboratorium anvendte ICP-AES og to anvendte atomabsorption med
grafitovnsteknik. Et laboratorium anvendte curcumin-metoden /77 .
Disse resultater er ikke medtaget i tabel 3, idet salpetersyre,
anvendt ved konserveringen, interfererer pa resultatet. Et uddrag af
rapporten er vedlagt i bilag 2.

Tubel 3 Praestationsprovning 1969
Bor - resultater for de respektive metoder

Pravepar Analysemetode X EVR Antal
{Variations- laboratorier
koefficient)

pg/t B %
Syntetisk ICP-AES 126 - 1
grundvand AAS-grafitovn 130 (8,1 4
(nominelverdi: Spektrofotometri 128 8,0 &
114 g/l (Azomethin-H)
Syntetisk ICP-AES 425 - 1
grundvand AAS-grafitovn 416 (4,2) 2
(nominel vaerdi: | Spektrofotometri 431 4,9 6
409 pgsls (Azomethin-H}
Naturiigt ICP-AES 151 - k
grundvand AAS-grafitovn 156 (14) 2
Spektrofotometri 79 10 &
(Azomethin-H)
Naturligt [GP-AES 239 - 1
arundvand AAS-grafitovn 272 (23) 2
Spektrofotometri ras 8 &
(Azomethin-H)




VURDERING AF ANALYSEKVALITETEN FOR DE ANVENDTE METODER
Forudsatning

VED denne vurdering er der generelt kun tale om tendenser i resul-
taterne, idet der kun er fd laboratorier, der anvender ICP-ARS, ICP-
MS og AAS med grafitovnsteknik.

Azomethin-H metoden/3/

For den spektrofotometriske metode med azomethin-H genfindes wved
GRUMO II, 1992 de teoretiske vardier for de syntetiske prever (tabel
1) . Herudover genfindes den tilsatte mzngde bor, der tilszttes som
splitverdi til den ene af preverne i hvert af preveparrene, bade 1
de naturlige og de syntetiske prever (tabel 2). Repeterbarheden for
de syntetiske prever sy er dog mindre tilfredsstillende. Resultaterne
er generelt hejere for de naturlige prever ved Azomethin-H metoden
end ved de evrige metoder, ICP-AES og ICP-MS og AAS-grafitovn. Der
er stor forskel pa laboratoriernes resultater, specielt pa de natur-
iige prever, svarende til systematiske fejl. Pa baggrund af disse
observationer vurderes det, at den vasentligste arsag til den for-
ringede analysekvalitet stammer fra blindbidrag fra stoffer, som har
eller udvikler samme farve, som der maéles ved borreaktionen. Ved
prestationsprevningen i 1989 ses antydningsvis de samme tendenser
(tabel 3), men ingen konklusioner kan drages idet der er kun er to
laboratorier, der ikke anvender azomethin-H metoden. Der er ikke
forgkel pa genfindingen ved ICP-AES, ved AAS-grafitovn eller Azomet-
hin-H metoden ved den syntetiske preve, medens der ved de naturlige
prover genfindes mere ved den Azomethin-H metoden end ved ICP-AES.

Repeterbarheden er ikke tilfredsstillende for bestemmelse af bor i

syntetiske prever, og i szrdeleshed ikke i visse typer naturligt
grundvand.

Pvrige metoder

For de tre metoder, der ud over Azomethin-H metoden har varet an-
vendt, er datagrundlaget forholdsvis svagt, og der kan derfor alene
ses tendenser i materialet. ICP-AES har veret anvendt af 3 laborato-
rier i 1992 og 1 laboratorium i 1989, ICP-MS har varet anvendt af 2
laboratorier i 1992 og AAS-grafitovn af 1 laboratorium i 1992 og 2
laboratorier i 1989.

De tre metoder giver, med mulig undtagelse af én naturlig preve i
1989, overensstemmende resultater for alle prever. Datamaterialet fra
1992 antyder desuden, at reproducerbarheden (CVp) ved ICP-metoderne
(kun 1 laboratorium anvendte AAS-grafitovn) er tilfredsstillende.
Tendenserne i dataene indicerer tillige, at kravet til analysedetek-
tionsgrznse pa 10 pg/l for bor i grundvandsmonitering kan overholdes.

PILOTUNDERSOGELSER PA AZOMETHIN-H METODEN GENNEMFORT PA
REFERENCELABORATORIET

Egenfarvemalinger

Ved azomethin-H metoden males farveudviklingen ved 414 nm, dvs en gul
farve svarende til mange grundvandprevers egenfarve. Egenfarvemaling-
er blev malt pad de naturlige prever ved GRUMO II (tabel 4). Egen-
farvebidraget er lille i forhold til detektionsgraznsen og de fundne
forskelle mellem denne metode og ICP-metoden. Det konkluderes at
egenfarve ber mdles og indgd som en korrektion ved beregningen, men
at dette ikke er den afgerende arsag til de observerede analytiske
problemer ved prastationprevaingerne.



Tabel 4 Grundvandspreoestationspravning 1992

Egenfarveeffekt pa/l B
Naturlig preve Z7T 7
Naturlig preve XU 3

Nedenfor i tabel 5 er anfert resultater for en undersggelse af om
reaktionstiden kan have en effekt. Udgangsmaterialet er GRUMO II
preve X, som er konserveret med HNO,. Analyseserierne med hhv 2 og 3
timers reaktionstid er udfert med sarskilt standardrazkke. Standarder-
ne er ukonserverede (neutral pH).

Tabel 5 Forseg med varierende reaktionstid

Borkencentrationer (ug/1)

Reaktionstid 2 Timer 3 Timer
Naturlig preve X fra 1992-prastaticnspreviing 93 132
(konserveret med HNO,)

132 165
Samme preve neutraliseret med NaOH
Borkoncentrat {50 wpa/1) tiisat til samme prove 54 46
Borkoncentrat (50 pa/1) tilsat til semme prove og neutraliseret med NaOH 47 46

Resultaterne indicerer at reaktionstiden er af betydning for bestem-
melsen ved den naturlige preve, men ikke for genfindingen ved spik-
ning. Herudover indicerer resultaterne at pH eller NaOH tilsatning
kan pavirke resultatet. Det er ikke sandsynligt, men kan ikke ude-
lukkes at arsagen kan vere at NaOH er forurenet med bor.

Calcium og jern, som findes i mg/l koncentrationer i dansk grundvand,
blev undersegt for mulig interfererende effekt. Stofferne blev oplest
i typiske grundvandskoncentrationer i milliporevand og analyseret ved
azomethin-H metoden. Herudover blev NaOH analyseret pd samme made,
som videre undersegelse af de forhesjede resultater vist 1 tabel 5.

Tabel 6 Interferensforseg

Prove Inter ferenseffekt Inter ferenseffekter efter oprensning
mélt som bar med 2-ethy)-hexan-1.3-diol mait som bor
e/l B ug /1B
1 mg/) Fe(Il}-oplesning 54 im
5 mg/1 Fe{I1)-oplasning 105 2
4 N NaOH-oplesning 19 2
5 ¢H Ca-oplesning 24 im
20 dH Ca-opiesning 30 4

Det blev fundet, at alle undersegte oplesninger gav en malelig farve-
reaktion ved 414 nm i forhold til blindprever (miliporevand og egen-
farve) . Dette gelder specielt ved Fe(Il)-preven. Det konkluderes, at
der er komponenter i grundvand, som kan interferere ved at udvikle
gamme farve som bor ved azomethin-H metoden. Disse komponenter pa-
virker ikke reaktionskinetikken ved borbestemmelsen, idet tilsat bor
genfindes. Pavirkningen er tilsyneladende afhangigt af faktorer som
reaktionstid og NaOH-tilsatning/pH. Nar den systematiske andring er
afhengigt af reaktionstiden, styrkes teorien om, at det ikke er
prevens egenfarve alene, som pdvirker bestemmelsen. Det kan konklu-
deres at borbestemmelser ved azomethin-H metoden pa lavt niveau i
grundvand pavirkes at tilstedevarende komponenter i grundvand.



I den tyske standard for azomethin-H metoden /3 / henvises til lit-
teraturen /4,5/ vedrerende preveoprensning ved ekstraktion med 2-
ethylhexan-1,3-diocl. Denne ekstraktion blev afprevet for nogle af op-
lesningerne, som gav interferens. Resultaterne indicerer (tabel 6)

at de interfererende effekter kan minimeres med denne preveoprens-
ning.

KONKLUSIONER

Resultaterne fra prastationsprevningerne for grundvand /1 og 2/, spe-
cielt GRUMO II /1/, indicerer, at der kan vare analytiske vanskelig-
heder ved bestemmelse af bor i grundvandsprever.

Det er konstateret, at Azomethin-H metoden giver resultater, der
afviger signifikant fra resultater opnaet ved andre metoder (ICP-AES,
ICP-MS og AAS-grafitovn), og at reproducerbarheden for denne metode
ikke er tilfredsstillende. Pilotundersegelser udfert af Referencela-
boratoriet viser, at nogle af de i dansk grundvand almindeligt fore-
kommende ioner interfererer signifikant pd bestemmelsen. Pilotfor-
spgene indicerer desuden, at disse interferenser muligvis kan elimi-
neres ved ekstraktion af preverne med 2-ethyl-hexan-1,3-diol.

Bestemmelser wved ICP-AES, ICP-MS og AAS-grafitovnsteknik er kun
dokumenteret ved nogle £& laboratoriers resultater. Der er generelt
opndet en overensstemmelse mellem resultaterne ved disse metoder.
Resultaterne fra prastationsprevningen i 1992 indikerer herudover,
at reproducerbarheden for ICP-metoderne exr tilfredsstillende (kun &t
laboratorium anvendte AAS-grafitovnsteknikken). Kravet til analysede-

tektionsgransen p& 10 ug/l ved bor-bestemmelser i grundvand synmes at
kunne overholdes ved disse metoder.

VIDERE UNDERSQ@GELSER

Denne wvurdering er alene baseret pa resultaterne fra prastations-
prevningen og Referencelaboratoriets pilotundersegelser. For at
vurdere laboratoriernes reelle muligheder for at optimere analysekva-
liteten for borbestemmelser, vil denne rapport i ferste omgang ud-
sendes til de laboratorier, der deltog i GRUMO II med azomethin-H
metoden sammen med et spergeskema /bilag 3/. Pa baggrund af sperge-
skemaets besvarelser vil det blive vurderet om azomethin-H metoden
kan optimeres. Er dette ikke tilfzldet ma materialet om ICP-metoderne
og AAS-grafitovn forbedres, formentligt ved samarbejde med relevante
institutioner i udlandet. VKI deltager i efterdret 1994 1 en intex-
laboratorie undersegelse af bor i grundvand arrangeret af The Inter-
national Measurement Evaluation Programme, IMEP. Undersegelsen har
til formal, at skabe sporbarhed af analyseresultaterne og ievrigt
evaluere analysekvaliteten af visse grundstoffer 1 grundvand.
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Agern Allé 11 - 2970 Harsholm Lic.pharm. Kirsten Andersen
Sag nr. 403160 Civ.ing. Lis Rasmussen

1993-08-03/ACE Lic.pharm. Ulla Lund



5.7 BOR

Laboratoriernes analyseresuitater fremgédr af tabet 5.7.2 og findes
afbildet i efterfelgende Youden plots.

De statistiske parametre er vist i tabel 5.7.1 sammen med resultaterne
fra prestationsprevning 1 1989, '

BOR Cag/l)

PROVETYFE T N ] Sr sL SR cvr VL CVR REF
Syntetisk prove 4 8 127 4 9 9 3.4 6.8 7.6 8951
409 8 426 9 20 22 2.1 4.7 5.2 8951
125 13 120 2.9 11.9 12.2 2.3 2.5 9.8 9251
Grundvand 9 170 é o 22 G 12 13 89s1
9 272 1 30 31 3.8 11 12 89s1
12 26.3 2.2 20.0 20.2 - - - 9281
13 51.3 3.1 29.9 30.8 - - - 9281

Tabel 5.7.1 Oversigt over de hidtil gennemferte prastations-
provninger - bor i grundvand.

Koncentrationsniveauet er 3 - 10 gange lavere i de naturlige prover
sammenlignet med prestationsprovningen i 1989. Dette har givet
anledning til en stigning i standardafvigeisen inden for og mellem
laboratorier i forhold til de miite gennemsnit i de naturlige prever.

Ved en variansanalyse har det vist sig, at variansen i hver af de to
dele af et provepar kan anses for ens for alle tre pravepar, og stan-
dardafvigeisen mellem laboratorierne er som forventeligt signifikant
starre end standardafvigelsen inden for et laboratorium. Teststorrel-
serne fremgér af bilag 7.

For det syntetiske prevepar SW er det fundet, at den gennemsnitlige
differens efter korrektion for splitverdien afviger signifikant fra nul
(99 % niveau), hvilket fremgér af bilag 8. Dette stemmer overens
med, at standardafvigelsen hidherende fra de to prover i et prevepar
er signifikant sterre end standardafvigelsen inden for laboratorieme
(bilag 7).

Resuitaterne fra for-interkalibreringen og fra prastationspravaingen
indicerer, at resuitaterne for de naturlige pever er metodeathengige.
Laboratorier, der anvender ICP-MS, ICP-AES eller ETAAS far syste-
matisk lavere resuitater end de laboratorier, der anvender azomethin-H
metoden. Nominelle verdier er derfor ikke fastsat for de naturlige
praver. Laboratoriernes middelverdi afviger ikke signifikant fra den
nominelle vardi for det syntetiske provepar SW. Teststorrelsen frem-
gar af bilag 8. Genfindingen for praveparret SW er 96 %.
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METODER TIL BESTEMMELSE AF SPORELEMENTER 1 GRUNDVAND

)
METODE- ANALYSEMETODER
NUMMER
10 | AAS - grafitovn - standardaddition
11 AAS - grafitovn - kalibreringskurve
12 AAS -~ Zeeman grafitovn - standardaddition
13 AAS - Zeeman grafitovn - kalibreringskurve
20 AAS - flamme
30 AAS -~ hydrid - standardaddition
31 AAS - hydrid =- kalibreringskurve
50 ICP - AES
51 TCcP - AES m/ ultrasonisk nebulizer
52 ICP - M5
60 Potentiometrisk stripping analyse
70 Spektrofotometrisk metode, reaktion med
azomethin-H (DIN 38405-D 17)
80 colorimetrisk metode 4
90 Andet:
I————————————
METCDE- FORBEHANDLING AF PROVERNE
NUMMER
1 Ingen forbehandling
2 Ekstraktion
3 opkoncentrering ved inddampning
4 Opkoncentrering ved ionbytning
5 Opkoncentrering ved-multipal injektion
6 Destruktion med HNO, (DS 259) eller var-
mebehandling af preven (30 min., 120°C)
7 Destruktion med kaliumpersulfat
8 Reduktion med HCl ved varmebehandling
9 Autoklavereduktion med HCl
10 Andet:

136
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MILJOSTYRELSENS REFERENCELABORATORIUM

VANDKVALITETSINSTITUTTET, ATV

INTERKALIBRERING - METAL II

BARIUM, BOR, LITIUM, MOLYBDZAN,
STRONTIUM OG VANADIUM
I SYNTETISKE PROVER OG GRUNDVAND
1989

VANDKVALITETSINSTITUTTET, ATV SAGSBEHANDLERE:
Agern Allé 11 - 2970 Hgrsholm
Sag nr. 401039
1990-02-28/SAA

Licpharm. Kirsten J. Andersen
Lic.pharm. Ulla Lund




Nejagtighed

Przcision,
Grundvands-

overvagning

3.2 BOR

Laboratoriernes resultater findes i bilag 6.2.

T tabel 2 er angivet de statistiske parametre ved
denne interkalibrering. Bor er ikke tidligere

interkalibreret.
BOR (ng/l)

T N X sW SB sT0T  CVW  CVB  CVTOT  PRTYP  REF
14 8 w7 4 9 9 3,64 68 7,6 1 8951
409 8 426 9 20 2 2,1 47 35,2 1 B9SI
9 170 7 20 22 4,6 12 13 2 8951
9 22 10 30 3 3,8 11 12 2 89St

Tabel 2. Przcision og nejagtighed - Bor.

I figur 3 og 4 er optegnet resultaterne fra hen-
holdsvis de syntetiske prever R og S og de natur-
lige prever T og U.

For preverne R og S afviger de fundne middelvaerdier
henholdsvis 11,4 og 4% fra de beregnede vardier.
For medianvardierne er afvigelserne 8,7 og 4%.
Forskellene er signifikante og kan vare begrundet
i kontaminering af preverne, savel under fremstil-

lingen som under analysegangen pa laboratorierne.

For de syntetiske prever er przcisionen tilfreds-
stillende inden for laboratorierne sdvel som mellem
laboratorierne (CVg = henholdsvis 3,4 og 2,1% og
CVg = henholdsvis 7,6 og 5,2%). For de naturlige
grundvandsprever T od U er przcisionen inden for
laboratorierne tilfredsstilende (CVy < 7%) og
prezcisionen mellem laboratorierne er tilnezrmelses-
vis tilfredsstillende (CVg = henholdsvis 12 og
11%). I denne vurdering antages det, at en opnaelig




Analyse-
metode

14

analysedetektionsgrznse ~ ca. 25 pg/l, sdledes at
indholdet i alle preverne er sterre end 5 x DL.

Seks laboratorier har anvendt en spektrofotometrisk
metode, hvor der dannes farvekompleks med azome-
thin-H. To laboratorier har anvendt AAS med grafit-
ovn og et laboratorium har anvendt ICP. Et labora-
torium har anvendt metode angivet 1 Standard
Methods (curcuminmetoden), men disse resultater
er ikke medtaget i beregningerne, idet salpeter-~
syre anvendt til konservering interfererer pa
resultatet, jf. laboratoriernes bemzrkninger, bilag
5.2.

PROVE METODE-KODE X cv N
rg/l %

R 5A 128 8,0 6
1A 130 8,1 2

4A 126 - 1

5 5A 431 4,9 6
1A 416 4,2 2

4A 425 - 1

T 5A 179 10 6
1A 156 14 2

4A 151 - 1

U 53 277 7,8 6
1A 272 23 2

44 239 - 1

Tabel 3. Oversigt over resultaterne for de

respektive metoder - bor.
(Dixon-outliere ikke medtaget).

Der er ikke et tilstrakkeligt datagrundlag for en
egentlig statistisk metodevurdering. Resultaterne
i tabel 3 giver ikke anledning til at fremhzve én
metode frem for en anden.

FOERBe st e wilaren
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BILAG 5. ANALYSEMETODER OG LABORATORIERNES BEMERKNINGER

BILAG 5.1 METODER TIL BESTEMMELSE AF SPORELEMENTER 0G
MARKROIONER I GRUNDVAND

Forbehandling af preverne Metodenummer *
Ingen forbehandling A
Destruktion med HNO, (DS 259) B
Opkoncentrering ved inddampning C

Feldning af interfererende stoffer i henhold

til standard Methods, 16th Ed. 317 B. D
Analysemetocder Metodenummer*
AAS - grafitovn 1
AAS - flamme 2
AES 3
Icp - AES 4
Spektrofotometrisk metode, reaktion med azomethin-H 5

(DIN 38405 - D 17)

Ionchromatografi 6
Andet 7
LI Metoderne er i basistabellerne angivet ved et tal (1-6},

der angiver analysemetode, samt et bogstav, der angiver
forbehandling af preverne.



BILAG 6.2

Bor, preve R (ug/l)

Laboratorium
i
2
3
4
5
6
7
Cx* 8
g
10
C** 11

1

142
140
118
117
124,9
120
150
139
123
20

Antal laboratorier

Gennemsnit

Standardafvigelse inden

for laboratorierne
Standardafvigelse mellem

laboratorierne

145
130
119
121

126,5

115
125
135
118
145

Variationskoefficient, %
inden for laboratorierne
Variationskoefficient, %

mellem laboratorierne

Beregnet wvardi

LTI Y]

.

.-

133

11%

120

8
126,62
4,31
8,56
3,40

6,76
114

64

133

127

138,3
135,0
1i8,5
119,0
125,7
117,5
137,58
137,0
122,0
117,5

6,18
7,07
0,71
2,00
1,13
3,54
17,68
2,83
3,92
38,89

Alle resultater ligger inden for + 21% fra beregnet vardi.

Ork
D**

*
.
-
"

Angiver Cochran outlier, ikke medtaget i beregningen
Angiver Dixon outlier, ikke medtaget i beregningen

n

B R R R R W RN

Metode

5A
5A
5A
5a
4R
5a
5A
1A
N
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gor, preve & (ug/l)

paboratorium 1 2 -3 4 X L] n Metcde
1
2 462 468 446 446 455,5 11,24 4 5A

D** 3 600 600 600,0 0,00 2 5A
4 409 411 410,0 1,41 2 53
5 416 407 411 411,3 4,51 3 S5A
6 418,0 431,4 424,17 9,48 2 4A
7 450 450 450,0 0,00 2 5A
8 420 436 428,0 11,31 2 5A
g 419 437 428,0 12,73 2 1A
10 411 409 393 400 403,3 8,34 4 1a

LAY 11 190 1958 192,5 3,54 2 7

Antal laboratorier : 8

gennemsnit : 426,35

standardafvigelse inden

for laboratorierne H 8,82

standardafvigelse mellem

laboratorierne : 20,13

variationskoefficient, %

inden for laboratorierne ! 2,07

variationskoefficient, %

mellem laboratorierne : 4,72

Beregnet vardi : 409

Laboratorier, hvis resultater afviger mere end 20% fra beregnet vardi:
Lab. 3 og 11

Ca*
Dk*

Angiver Cochran outlier, ikke medtaget 1 beregningen
Angiver Dixon outlier, ikke medtaget i beregningen

FTENT)
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Bor, preve T (ug/l)

Laboratorium 1 2 3 4 X 8 n Metode '
i
2 180 167 185 172 176,0 8,04 4 5A
3 200 200 200,0 0,00 2 SA
4 158 157 157,5 0,71 2 SA
5 156 159 187,585 2,12 2 5A
6 150,0 i52,6 1581,3 1,84 2 4A
7 185 is8 186,5 2,12 2 5A
8 183 205 194,0 15,56 2 5A
9 161 181 171,0 14,14 2 1A
10 147 141 137 137 140,5 4,73 4 ia
D¥# 11 60 85 72,5 17,68 2 7
Antal laboratorier : 9
Gennemsanit : 170,48
Standardafvigelse inden
for laboratorierne : 7,42
Standardafvigelse mellem
laboratorierne : 20,30
Variationgkoefficient, %
inden for laboratorierne : 4,35
Variationskoefficient, %
mellem laboratorierne : 11,51

Laboratorier, hvis resultater afviger mere end 20% fra medianverdien:
Lab. 11

C** : Angiver Cochran outlier, ikke medtaget i beregningen
D** : Angiver Dixon outlier, ikke medtaget i beregningen



Bor, preve U (upg/l)

Laboratorium 1

D

1
1

1

2 272
3 320
4 278
5 252
6 233,2
7 285
8 289
9 310
8] 219
1% 115

Antal laboratorier
Gennemsnit

Standardafvigelse inden

for laboratorierne
Standardafvigelse mellem
laboratorierne

Vvariationskoefficient,

274
310
248
258

245,1

288
261
323
226
115

%

inden for laboratorierne

variationskoefficient,
mellem laboratorierne

Laboratorier, hvis resultater afviger mere end 20% fra medianvardien:

Lab.

Cr*
D

1

Angiver at laboratoriets resultater ikke er medtaget i beregningen

%

'

LT3

.
-

260

255

238

9
271,57
10,20
29,59
3,75

16,90

67

258

229

266,0
315,0
263,0
255,0
235,2
2B6,5
275,0
316,5
228,0
15,0

8,16
7,07
21,21
3,00
8,41
2,12
19,80
9,19
7,87
0,00

Angiver Cochran outlier, ikke medtaget i beregningen

Angiver Dixon outlier, ikke medtaget i beregningen

n Metode

B o MM N R W NN

5A
5a
5A
5A
4p
54
5A
1A
ia
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Til udvalgte laboratorier, der
deltog i prastationsprevning
GRUMO 11, 1992,

JIM/SAA Hearsholm
4044447908 1994
Vedr: Analysekvalitet ved borbestemmelser iht. azomethin-H-metoden - fore-

spergsel til laboratoriet

Deres laboratorium bestemte bor ved prestationsprgvning GRUMO II i 1992 ved
spektrofotometrisk analyse med azomethin-H (DIN 38405).

Vedlagte redegorelse med forelebige konklusioner viser, hvorfor analysekvaliteten ved be-
stemmelserne af bor ikke var tilfredsstiliende ved ovennzvnte prastationsprevning. De fore-
lgbige konklusioner er, at der bl.a. har varet analytiske problemer ved analyse ved azo-
methin-H metoden. Nogle pilotundersegelser gennemfert af VKI indicerer, at der er inter-
ferensproblemer, som maske kan elimineres ved preveforbehandling.

For at fd en nzrmere belysning af denne problematik og dets eventuelle lesning, vil vi bede
laboratoriet om at besvare vedlagte spergeskema. Gennem redegarelsen og laboratoriernes
besvarelser haber vi at kunne atklare om azomethin-H metoden kan modificeres til at give
en bedre analysekvalitet. Skemaet enskes returneret til VK, Hersholm, inden 5. september
1994. Laboratoriernes besvarelser vil blive behandlet anonymt.

Nar laboratoriernes svar er bearbejdet og indfgjet i redegerelsen, vil der blive taget stilling
til, om der skal gennemferes yderligere undersegelser vedrerende borbesternmelser. Herefter
skal Miljestyrelsen vurdere, hvordan analyser af bor fremover kan indgd i vandmiljeplanens
grundvandsmonitering.

Safremt laboratoriet er interesseret i yderligere information, er vi naturligvis til radighed
herfor.

Med venlig hilsen
VKI

Ulla Lund /3ill Merry



SPORGESKEMA

Borbestemmelser ved Azomethin-H metoden (DIN 38405)
ved GRUMO 1I interkalibring

1) Hvilken analyseforskrift fulgte laboratoriet?
FORSKRIFT SAT KRYDS
DIN 38405
ISO....
Andet (anfer reference):
2) Var laboratoriets metode modificeret i forhold til JA NEJ
ovennavnte referencemetode?
Hvis ja, hvordan:
3) Blev preverne forbehandlet? JA NEJ
Hvis ja, hvordan? (filtrering, pH-justering, aktivt kulfiltering, ekstraktion)
Beskriv forbehandlingsproceduren kort:
4} Hvilket kendskab/hvilke idéer har laboratoriet til arsager til den mindre gode
analysekvalitet?
5) Har laboratoriet fer eller efter prastationsprevningen afprevet metoden med henblik

pé optimering af analysekvaliteten?

Hvis ja, beskriv afprevning og resultat kort:

Laboratorium
Adresse

Konktaktperson

Skemaet gnskes returneret til VKI, Horsholm senest 5. september 1994,

1994-08-26/SAA Sag nr. 404444/980

Jili Merry




