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0. FORORD

Nazrvazrende publikation er udarbejdet for Miljestyrelsen
i et samarbejde mellem referencelaboratoriet p& det ke-
miske vandanalyseomridde og referencelaboratoriet pad det
mikrobioclogiske vandanalyseomrade.

Det har varet hensigten med publikationen at orientere
generelt om kvalitetssikring af arbejde, der udferes

inden for de navnte vandanalyseomrader.

Kvalitetssikring er et omrdde, der er i stzrk udvik-
ling. Det md derfor forventes, at der fortsat vil frem-
komme nye ideer og erfaringer, som hensigtsmazssigt kan
indgd i de enkelte laboratoriers kvalitetssikringakti-
viteter.

Det er referencelaboratoriernes hab, at publikationen
vil medvirke +til en opstart eller udbygning af de en-
kelte laboratoriers kvalitetssikring.

Publikationen har vzret forelagt Styringsgrupperne for
referencelaboratorierne, som har anbefalet, at publika-
tionen stilles til radighed for de laboratorier, der er
tilknyttet referencelaboratorierne, sdledes at de en-
kelte laboratoriers erfaringer kan nyttiggeres ved en
eventuel senere revision.

Hersholm, den 9. oktober 1987

Referencelaboratoriet Referencelaboratoriet
for det kemiske for det mikrobioclogiske
vandanalyseonmrade vandanalyseomrdde






1. BAGGRUND OG FORMAL

Formdlet med narvzrende publikation er at skabe et
grundlag for etablering af kvalitetssikringssystemer og
dermed kvalitetssikringshandbeger/-forskrifter for
ydelser inden for det kemiske og mikrobiologiske vand-
analyseomréade.

Publikationen bestdr af en generel del, der beskriver
principper for kvalitetssikring samt bilagsdele, der
dels indeholder eksempler pa, hvorledes kvalitetssik-
ringshdndbegger/~ forskrifter kan udarbejdes pd de en-
kelte laboratorier, dels indeholder en orientering om
regler for deltagelse i referencelaboratoriernes inter-
kalibreringer.

Inden for omrddet kvalitetssikring pa kemiske og mikro-
biologiske 1laboratorier er der tidligere udsendt en
rzkke publikationer /1 - 8/.

De forste 4 publikationer /1 - 4/ har karakter af hand-
begger. /5, 6, 7/ giver generelle retningslinier for
kvalitétssikring. /8/ ma betegnes som den mest uddybende
dansksprogede publikation inden for omradet kvalitets-
sikring af laboratorieydelser.

OECD ‘s publikation /5/ anvendes af Statens Tekniske
Prgvenavn (STP) i forbindelse med autorisering af labo-
ratorierne inden for ¢Kotoksikologiske underspgelser.
Orientering om STP s autorisationsordning /6/ anvendes
i forbindelse med autorisering af laboratorier, som
bl.a. omfatter laboratorier inden for det kemiske og
mikrobioclogiske vandanalyseomrdde. I Levnedsmiddelsty-
relsens publikation /7/ gives der generelle retningsli-
nier for God Laboratorie Praksis (GLP) for centrallabo-
ratoriet pa Levnedsmiddelstyrelsen. Denne vejledning

bygger bl.a. pd OECD s principper /5/.



Narverende publikation er tznkt som en generel vejled-
ning for kvalitetssikring af ydelser fra alle laborato-
rier, der arbejder inden for det kemiske og mikrobio~-
logiske vandanalyseomrdde. Det drejer sig primert om
kommunale milje~ og levnedsmiddelkontrolenheder, labo-
ratorier autoriseret af Statens Tekniske Prwvenaﬁn,

Miljestyrelsens laboratorier og industrilaboratorier,
der udferer egensikring.

Den generelle del, hvori generelle principper for kva-
litetssikring beskrives, bygger derfor i vid udstrzk-
ning p& OECD’s publikation /5/ og STP's autorisations-
ordning /6/, idet disse publikationer i forvejen er
geldende for flere af de laboratorier, der udferer

ydelser inden for det kemiske og mikrobiologiske vand-
analyseomrade.

Idet Levnedsmiddelstyrelsens publikation /7/ som navnt
ogsa bygger pad OECD s principper, er den pi mange va-
sentlige punkter i overensstemmelse med nzrverende pub-
likation.

Ud over de i dette afsnit omtalte dansksprogede publi-
kationer, findes der talrige udenlandske publikationer

inden for omradet kvalitetssikring af laboratorieydel-
ser.

Enkelte udvalgte udenlandske publikationer, der omhand-
ler vandanalyseomrdder, er medtaget i litteraturlisten
/9 - 14/. I /14/ behandles alle vasentlige omr&der in-
den for kvalitetssikring af analyseaktiviteter inden
for det kemiske vandanalyseomrade udferligt.



2. GENERELT CM BEGREBET KVALITETSSIKRING

Den teknologiske og samfundsmessige udvikling medfgrer
stadigt stigende krav til dokumenteret kvalitet og pa-
lidelighed af produkter og serviceydelser. Der er mange
grunde hertil, bl.a. stigende afhzngighed af produkter-
ne og ydelserne samtidig med, at udgifterne +til disse
vokser sterkt.

Kvalitetssikring - som en teknisk disciplin har derfor
udviklet sig til at vere et integreret delelement af
alle de aktiviteter, der foregar fra udvikling til pro-
duktion af produkter og serviceydelser. Dette gzlder
ogsd for aktiviteter inden for det kemiske og mikrobio-
logiske vandanalyseomrade.

Et af de vigtigste elementer til at sikre kvaliteten af
en ydelse, som eventuelt leveres over langere tid, er,
at alle de funktioner, der indgar i ydelsen, er gennem-
tenkte og dokumenterede. Arbejdet skal foregd pa en
forud planlagt madde, der savidt muligt er nedskrevet i
en handbog eller forskrift. Herved kan arbejdsprocedu-
rerne reproduceres, og der opnas bl.a. mulighed for at
studere svage punkter i procedurerne og eventuelt zndre
dem, sdledes at fejl kan forebygges.

Kvalitetssikring er dermed et nedvendigt middel til at
etablere en tilstrzkkelig tillid til, at et produkt el-

ler en serviceydelse vil opfylde givne behov.

Inden for det kemiske og mikrobiologiske vandanalyseom-
ride kan folgende definitioner anvendes:

KVALITETSSIKRING

er et system, der har det formdl at sikre pa-
lidelige og sammenlignelige analysedata.



INTERN KVALITETSKONTROL

er et Ilgbende internt program til egeninspek-
tion baseret pa kontrolanalyser og opfelgnings-
arbejde pa det enkelte laboratorium.

EKSTERN KVALITETSKONTROL

Er en myndigheds kontrol af et laboratoriums
ekspertise, Det drejer sig primert om interka=-
libreringer eller besgg pad laboratoriet. Se i
evrigt afsnit 4,

FORSKRIFTER

er nedskrevne regler, som skal felges. Er en
forskrift ikke fulgt, skal det bemzrkes ved
afgivelse af et analyseresultat.

KVALITETSSIKRINGSHANDB@GER/~FORSKRIFTER

er nedskrevne regelsazt, hvori der beskrives,
hvilke planlagte og systematiske handlinger
der indgar i kvalitetssikringen/-kontrollen,
og hvorledes disse handlinger dokumenteres.

UNDERS®GELSE

er en aktivitet, hvori der indgdr flere dele-
lementer, f.eks. forsegsopstilling, preveud-
tagning, analyser og vurdering af de opndede
analyseresultater.

UNDERS@GELSESPLAN

er en nedskreven plan for, hvorledes en under-
spgelse gennemfeores,



Det er det enkelte 1laboratoriums ansvar at sikre, at
kvalitetssikringsh&ndbeger og ~forskrifter er til ra-
dighed.

Nzrverende publikation samt tidligere publikationer ud-
sendt af referencelaboratoriet pa det kemiske vandana-
lyseomrdde er ment som hjzlpemidler til de enkelte la-
boratorier i udarbejdelsen af kvalitetssikringshéndbe-
ger/~forskrifter.

Vedrporende andre definitioner og begreber inden for
kvalitetssikringsomradet henvises til H&ndbog I Intern
Kvalitetskontrol P4 Vandlaboratorier /1/.

Det skal bemzrkes, at der ogsd benyttes andre defini-
tioner p& bl.a. kvalitetssikring end den definition,
der er anvendt i nazrvarende publikation.






3.

LABORATORTIERNES KVALITETSSIKRING

I de efterfolgende afsnit er der givet generelle prin-

cipper for kvalitetssikring for de omrader, som skennes

vesentlige for aktiviteter inden for det kemiske og mi-

Krobiologiske vandanalyseomrade. Disse principper md pa

de enkelte laboratorier udbygges i kvalitetssikrings-

h&ndbeger/-forskrifter.

De efterfglgende afsnit er delt op i

3.1

Laboratoriets organisation

Faciliteter

Apparatur

Brugsapparatur m.m.

Prevetagning og forbehandling
Provemodtagelse, mzrkning og opbevaring
Analysemetoder

Svarafgivelse

Intern kvalitetskontrol

LABORATORIETS ORGANISATION

ILedelsens forpligtelser

Ledelsen

skal sikre,

at der findes kvalitetssikringshéndbegger/
-forskrifter, og at principperne for kvali-
tetssikring opfyldes

at kvalificeret personale er til réadighed
at sundhed- og sikkerhedsforanstaltninger og
regler er i overensstemmelse med nationale

bestemmel ser

at der er udpeget en undersggelsesleder.
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Lederen kan uddelegere veldefinerede ansvarsomrader til

det gvrige

perscnale,

Undersggelseslederens forpligtelser

Undersegelseslederen er ansvarlig for en undersggelses
gennemforelse og rapportering af analyseresultater.

Undersegelseslederen skal derfor sikre,

at der foreligger en undersggelsesplan,

at procedurer, som er fastlagt i en underso-
gelsesplan, fglges, og at eventuelle &n-
dringer fra planen dokumenteres sammen med
grundene hertil,

at alle betydende data bliver fuldstandigt
dokumenteret og registreret,

at underspggelseslederen som ansvarlig under-
skriver den endelig rapport for at patage
sig ansvaret for gyldigheden af data og for
at bekrafte, at principper for kvalitets
sikring 1 praksis er opfyldt. Det skal be-
nerkes, at for laboratorier autoriseret af
Statens Tekniske Prgvenazvn er adgangen til
pa laboratoriets vegne at underskrive
rapporter/analyseblanketter vedregrende auto-
riseret teknisk prevning reguleret af szrli-
ge bestemmelser /6/,

at undersggelsesplanen, den endelige rapport
og materiale med rddata m.v. arkiveres efter
undersegelsens afslutning.



Det gvrige personales forpligtelser

Det ovrige personale, dvs. laboratoriepersonale, perso-
nale til rengering af glasvarer o.s.v., har primzrt an-
svar for at folge de procedurer, som savel ledelsen som
undersepgelseslederen giver.

Dette personale skal dermed sikre,

- at instrukser vedrgrende metoder og alminde-
lige analysetekniske procedurer og sikker-
hedsregler felges.

Anvendelse af kvalitetssikringsprincipper, -handbeger
og -forskrifter, som det er defineret i nzrvarende pub-
likation, pahviler dermed ledelse, undersggelsesleder
og det gvrige personale.

3.2 FACILITETER

Laboratoriets indretning skal vere 1 overensstemmelse
med gzldende regler herfor. Der henvises bl.a. til Ar-
bejdstilsynets publikation /15/.

Det pahviler en, eventuelt flere formelt udpegede an-
svarlige i laboratoriet at holde laboratorielokalerne i
en si&dan stand, at analysearbejdet kan udfores savel
kvalitetsmessigt som sikkerhedsmessigt forsvarligt.

I bilag 1 a er der givet eksempler pd, hvorledes kvali-
tetssikringsforskrifter kan vere udformet til lebende
kontrol af laboratoriets faste installationer.

3.3 APPARATUR
Sterre apparatur skal vedligeholdes, og vedligeholdel-

sen skal dokumenteres 1 en bog/samlemappe, der fores
for hvert instrument.

11
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Bogen/samlemappen skal foruden at indeholde oplysninger
om den lgbende kontrol indeholde oplysninger om anskaf=~
felsestidspunkt, leverander/fabrikat og eventuel model-
type. Vasentlige #ndringer af apparaturet skal ligele-
des indferes i bogen/samlemappen.

Det er blevet mere og mere almindeligt at fa& ekstern
service (servicekontrakter) til vedligeholdelse af iszr
avanceret udstyr. I sadanne tilfzlde kan servicekon-
trakter samt notater (f.eks. arbejdssedler) vedrgrende
de Jjusteringer, der eventuelt foretages under service-
besgpgene, anvendes som dokumentation.

I bilag 1 b er der givet et eksempel pa, hvorledes kva-
litetssikringsforskrifter kan vare udformet til lgbende
kontrol af instrumenter.

3.4 BRUGSAPPARATUR, KEMIKALIER, REAGENSER, STAN-
DARD MATERIALER, STANDARDOPL@SNINGER OG REFE-
RENCEMATERIALER

Brugsapparatur

Ved almindeligt brugsapparatur forstas apparatur, som
kommer direkte i kontakt med pregvematerialet. Det er
naturligvis af sarlig vigtighed, at det anvendte brugs-
apparatur vazlges med omhu, sdledes at kontaminering af
provematerialet eller tab af den analysevariabel, der
skal bestemmes, begraznses mest muligt,

Det er herunder vasentligt at vzre opmzrksom pa, at
brugsapparatur som propper, klemmer til at holde glas-
propper pa plads, smd plastikslanger m.v. kan vare en
kilde til kontaminering (eller tab af analysevariab-
len).

Omhyggelig rengering af alt brugsapparatur er et ned-
vendigt led i analysearbejdet, og det ber fremgd i en
forskrift, hvorledes brugsapparaturet rengegres, (Et ek-
sempel er vist i bilag 1 c).



Ved sterilarbejde skal det sikres, at alt brugsappara-
tur i forvejen er steriliseret.

Nar brugsapparaturet ikke benyttes, skal det opbevares
sdledes, at kontaminering minimeres.

Anvendelse af intern kvalitetskontrol (se afsnit 3.9)
inkluderer kontrol med brugsapparatur, der indgar i
analyser, men ikke altid brugsapparatur, som anvendes
ved pre¢vetagning og forbehandling (se afsnit 3.5).

Kemikalier og reagenser

Kemikalier og reagenser, som indgdr i1 en analyse, kan
som brugsapparatur vare en vasentlig kontamineringskil-
de. Ved en kemisk analyse vil der almindeligvis ved ud-
forelse af en blindbestemmelse kunne Korrigeres for et

eventuelt indhold af analysevariablen i de anvendte rea
genser.

I tilfelde, hvor kontaminering af reagenserne er si be-
tydelig, at metodens anvendelsesomrade reduceres bety-
deligt, eller analyseresultaternes prazcision bliver
uacceptabel darlig, kan en rensning af de anvendte ke-
mikalier og reagenser blive ngdvendig.

Anvendelse af intern kvalitetskontrol (se afsnit 3.9)
inkluderer kontrol med kemikalier og reagenser.

Handtering af kemikalier og reagenser skal 1 evrigt
foregd efter bl.a. Arbejdstilsynets regler og bestem-
melser og klassificering, emballering og mzrkning i
overensstemmelse med Miljeministeriets regler /16/.

Vand indgdr som en v&sentlig bestanddel 1 de fleste
reagenser. Desuden anvendes vand ofte 1 stedet for pre-
vemateriale ved en blindbestemmelse., Det er derfor sazr-
ligt wvigtigt, at det vand, der indgdr i en analyse er
af sa god en kvalitet, at analysekvaliteten ikke pavir-
kes heraf.

13
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Ionbyttet vand er almindeligvis velegnet til de fleste
traditionelle analyser inden for det kemiske vandanaly-
seomrdde, men i en razkke tilfelde, f.eks. ved metalana-
lyser og ved specifikke organiske analyser kan det vare
ngdvendigt at oprense vandet sarligt omhyggeligt. Hyp-
pigst anvendes kulfiltrering eller (kvarts)destillation
efter en ionbytning.

I forbindelse med vurdering af en analysemetode ma der
derfor foretages en vurdering af, om det vand der ind-

gar er af en tilstrakkelig god kvalitet.

Ved mikrobiologiske analyser skal det anvendte wvand
desuden vare sterilt.

Standardmaterialer oqg standardoplegsninger

Anvendelse af utilstrazkkelig rent standardmateriale
eller forkert fremstilling af en standardeoplesning vil
resultere i systematiske fejl.

Det er derfor nedvendigt at kontrollere standardmateri-
alets kvalitet (renhed) samt behandle standardmateriale
og fremstille stamoplesning og standardoplesninger s&
omhyggeligt som muligt. Er disse forhold i orden, vil
standardmaterialer og fremstilling af standardoplesnin-
ger almindeligvis ikke vare drsag til betydende fejl.

Derimod kan opbevaringen af standardoplesninger over en
lzngere tid bevirke vasentlige fejl, idet forskellige
faktorer kan forérsage gndringer af standardoplesning-
erne. Det er derfor vasentligt at anvise hensigtsmas-
sige opbevaringsprocedurer og indsamle informationer om
standardoplgsningernes holdbarhed. Indtil der forelig-
ger tilstrzkkelige oplysninger herom, kan det vare ned-
vendigt at fremstille standardoplesningerne hver gang
analysen udferes. Det kan vare god praksis at kontrol-
lere T"nye" standardoplesninger over for de hidtil an-
vendte "gamle" standardoplegsninger.



Standardmaterialernes og standardople¢sningernes vigtig-
hed for analysekvaliteten medfgrer, at det er nedven-
digt, at der holdes kontrol med, hvornadr der tages nye
standardmaterialer i arbejde, og hvorndr der fremstil-
les nye stamoplesninger og standardoplesninger. Bilag
1d viser, hvorledes denne kontrol kan dockumenteres.

Referencematerialer

Enkelte kommercielle firmaer fremstiller i dag referen-
cematerialer, dvs. naturlige prever med kendte indhold
af udvalgte stoffer. Eksempler pd referencematerialer
er frysetorret biclogisk materiale eller sediment med
kendte indhold af metaller eller organiske mikroforure-
ninger.

S3ddanne referencematerialer er sarligt velegende ved
vurdering af en analysemetodes anvendelighed (se afsnit
3.7). Desvarre er referencematerialerne sa kostbare, at
de almindeligvis ikke kan medtages, hver gang en analy=-
se udferes, men det tilrades at kontrollere en analy-
semetode ved hjzlp af referencematerialer i de tilfazl-
de, hvor sadant materiale findes.

Referencematerialer skal opbevares og behandles - lige-
som standardmaterialer i gvrigt - sa omhyggeligt som
muligt (se bilag 14).

3.5 PRZVETAGNING OG FORBEHANDLING

Det skal indledningsvis understreges, at der forud for
en proeovetagning skal vzre en detaljeret planlagning
af, hvilke informationer der enskes af et aktuelt pro-
vetagningsprogram. Planlzgningen kan f.eks. omfatte
felgende:

15



16

- hvad er formalet med undersegelsen

- hvilke oplysninger skal rapporteres

- hvilke analysevariable er af interesse

- hvor og hvornar skal der udtages pregver

- hvilke prgvetyper skal udtages |

- hvilke analysemetoder skal anvendes

- hvorledes skal preverne mzrkes (identitet,
dato, klokkeslet, prevetager, sikkerheds-
messige forhold, etc.)

~ hvorledes sker prevetagningen, og er forbe-
handling af preverne nedvendig

- hvorledes skal preverne transporteres og op-
bevares

- hvor skal pre¢verne afleveres

- hvorledes skal resultaterne anvendes

Hovedparten af en sddan planlagning ligger uden for de
fleste laboratoriers arbejdsopgaver, nar det drejer sig
om det kemiske vandanalyseomride. Inden for det mikro-
biologiske vandanalyseomrade er en del laboratorier dog
ogsd involveret i prevetagningen.

Hvis det kan accepteres, at andre end analyselaborato-
riet selv udtager preverne, skal laboratoriet for sdvel
det kemiske som det mikrobiologiske vandanalyseomride
give vejledning med hensyn til valg af prevebeholdere,
ngdvendig prevemzngde og eventuel forbehandling af preg-
vematerialet ved preveudtagningen. Det er derfor ned-
vendigt for de fleste laboratorier at udarbeijde for-
skrifter for, hvilke prevebeholdere, hvilken preve-
mengde og eventuelt hvilken forbehandling der skal an-
vendes for de enkelte analysevariable. (Et eksempel
herpd er vist i bilag le).



Preovebeholdere

Almindeligvis anvendes materiale af

- glas
-~ polyethylen
- polypropylen.

Ingen af disse betegnelser er dog entydige. F.eks. fin-
des bade borsilikatglas og sodaglas og bade hej- og
lavmolekylazrt polyethylen, og ofte anvendes betegnelsen
polyethylen om en flasketype, som bestar af en blanding
af polyethylen og polypropylen.

Preovebeholderen kan have betydning for en eventuel in-
stabilitet af en bestemt analysevariabel. Det er derfor
nedvendigt at specificere den prevebeholder, der enskes
anvendt, sd precist som muligt.

Glasbeholdere har den fordel, at det er muligt at se
den indre overflade. Desuden er adsorption af organiske
forbindelser 1lavere for glas end for plast. Ulemperne
ved glasbeholdere er, at de kan g& i stykker, og at de
ikke kan anvendes ved frysning af prevematerialet. Des-
uden er sorption af metaller storre for glas end for
plast.

Plastbeholderne har en stgrre permeabilitet end glas. I
mange tilfelde vil eventuelt tab eller optagelse af gas
dog vazre ubetydelig, hvis blot polyethylen- eller poly=-
propylenbeholderne fyldes helt med pravematerialet‘og
lukkes omhyggeligt, og hvis tiden mellem prevetagningen
og analysen geres passende lille.

Sdvel glas- som plastbeholdere kan, nar de anvendes
flere gange, indeholde sma rester af den analysevaria-
bel, der skal bestemmes. Disse rester findes sorberet
p4 den indre overflade af beholderen og kan frigives
til en ny prove, som derved kontamineres.
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Dette forhold, som ofte omtales som en "hukommelsesef-

fekt", er velkendt for metaller 0g organiske mikroforu-
reninger.

Kan prevebeholderne ikke rengegres tilstrakkeligt sik-
kert (se afsnit 3.4), kan det vare ngdvendigt altid at
anvende nye prevebeholdere. Det gzlder is®r, nar det

drejer sig om sporanalyser (koncentrationer mindre end
1 mg/l).

Prgvematerialets stabilitet

Prgvematerialets stabilitet afhznger af folgende fakto-
rer:

- provematerialets egenskaber

- preovebeholderen

= forbehandlingsproceduren, der har til formal
at minimere prevematerialets instabilitet.

~ opbevaringsforhold (temperatur, lys, luft,
etc.).

Instabilitet og forbehandlingsproceduren omtales i de
fleste bgger, som omhandler analyse af vand m.v. Det er
derfor for det enkelte laboratorium ofte et spergsmal
om at valge en hensigtsmaessig forbehandlingsprocedure
og przcisere dette valg i en forskrift.

Kontaminering/tab

Muligheden for Kkontaminering af provematerialet eller
tab fra prgvematerialet af den analysevariabel, der on-
skes bestemt, begr altid vurderes i forbindelse med valg
af provetagnings-, forbehandlings- og opbevaringsproce-
durer.

Specielt ved sporanalyser (koncentrationer mindre end 1
mg/l) og ved lave kimtal er kontaminering en potentiel



fejlkilde. Det anbefales derfor almindeligvis, at alle
preovebeholdere skal specialvaskes inden brug, ndr det
drejer sig om kemiske analyser, hvor resultatet forven-
tes at vare mindre end 1 mg/l. Ved mikrobiologiske ana-
lyser skal prgvebeholderne vere sterile og inerte (se i
gvrigt afsnit 3.4).

Det er naturligvis klart, at de midler (kemikalier
eller reagenser), der anvendes til rensning af prevebe-
holderen, ikke md& indeholde betydende mzngder af den
analysevariabel, der skal bestemmes, eller pd anden
médde have utilsigtet virkning pd analysevariablen.

3.6 PROVEMODTAGELSE, -MZRKNING OG =-OPBEVARING

Det er vigtigt, at alle prever straks efter modtagelsen’

opbevares korrekt, indtil analyserne udfgres.

Alle prover skal mzrkes tydeligt, og der skal udvises
stor omhu for at undga forveksling. Der kan eventuelt
anvendes et dobbelt identifikationsnummersystem. Prove-
beholderen mzrkes med den ene del af identifikations-
nummeret, mens den medfelgende preverapport mzrkes med
den anden del. Prgvens identifikationsnummer folger
proven gennem hele analysen.

Af hensyn til korrekt behandling af prgven er det vig-
tigt, at laboratoriet ved modtagelsen f4ar oplysninger
om '

tidspunkt for prevetagning

preveudtagningssted

preoveudtagningsmetode

provetype
preveudtager.

Det er preveudtagerens pligt at segrge for, at laborato-
riet modtager disse oplysninger sammen med preven.
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3.7 ANALYSEMETODER

Metodebeskrivelse

Udferlige beskrivelser af analysemetoder er essentielle,
dels for at fastholde en given analysekvalitet over
lengere tid, og dels for at kunne overfgre metoder fra
et laboratorium til et andet.

Vedregrende forslag og retningslinier for indhold og ud-
formning af en metodeforskrift henvises til bl.a. Dansk
Standardiseringsrad samt /8 og 14/.

Det er tillige ngdvendigt at beskrive en metodes anven-
delighed /14/ dvs. metodens

- detektionsgranse/pavisningsgrznse

- przcision (tilfaldig fejl)

- ngjagtighed (systematisk fejl) herunder spe-
cificitet og interfererende stoffer,

og pa hvilket provemateriale metoden kan anvendes.

Informationer om en metodes anvendelighed pd aktuelle

provetyper og pd det enkelte laboratorium opnds gennen
intern kvalitetskontrol.

Den hurtige udvikling, der sker inden for det kemiske
og mikrobiologiske vandanalyseomrade, vil dog medfere,
at det for nye metoder ikke altid vil vazre muligt fulde
standigt at beskrive metodens anvendelighed. Det enkel=-
te laboratorium ma derfor tage stilling til anvendelse
af metoder, der godt kan beskrives i en analysefor-
skrift, men hvor metodens anvendelighed endnu ikke er
publiceret/dokumenteret ved f.eks. sammenligning med

allerede kendte metoder til bestemmelse af den samme
analysevariabel.



Valg af metode

Valg af analysemetode bor i sa stor udstrzkning som mu-
ligt ske pad baggrund af gnskede kriterier for tilfzldig
og systematisk fejl og analysedetektionsgrznse /1, 4,
8, 14/.

I publikationen: Anvendelse af analyseresultater ved
vandkontrol /3/ er der gjort rede for nogle principper
for, hvorledes sadanne Xkriterier kan opstilles i de
tilfzlde, hvor der er detaljeret kendskab til, hvorle~
des de opndede analyseresultater anvendes.

Uspecifikke og semispecifikke metoder

For mikrobioclogiske, uspecifikke og semispecifikke ke-
miske analysemetoder (f.eks. bestemmelse af suspenderet
stof og bestemmelse af Dbiokenisk iltforbrug) er det
serligt vigtigt, at der findes en detaljeret metodebe-
skrivelse, idet de opndede resultater er afhzngige af
fremgangsmaden.

Detaljerede metodeforskrifter er dermed en forudsatning
for, at der kan opnds sammenlignelige resultater,
f.eks. over en tidsperiode, eller nar der foreligger
resultater fra flere laboratorier.

Anvendelse af avanceret apparatur

I flere og flere analysemetoder indgdr anvendelse af
avanceret apparatur. Kontrol med sddant apparatur sker
ved hjzlp af en bog/samlemappe, der fores for hvert in-
strument (se afsnit 3.3).

Anvendelse af avanceret udstyr medferer, at der, hver
gang apparaturet anvendes, skal valges en passende
indstilliing/justering, som det almindeligvis ikke wvil
vere muligt eller hensigtsm®zssigt at inkludere i en
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analyseforskrift. Det er derfor ngdvendigt at traffe
szrlige forholdsregler for at sikre, at alle vaesentlige

informationer om apparaturets indstilling/justering
m.v. lgbende registreres.

I bilag 1 £ er vist eksempler pd, hvorledes dette kan
ske i praksis.

3.8 RAPPORTERING

Der er en rzkke faktorer, som har betydning for presen-
tationen af et analyseresultat.

Foelgende faktorer er sarligt vigtige:

- valg af enhed

~ afrunding af resultaterne

- informationer om resultaternes usikkerhed

= resultater mindre end en analysedetektions-
grznse/pavisningsgranse.

Valg af enhed

Almindeligvis kan der anvendes forskellige enheder
eller forskellig kvantificering. F.eks. kan nitrat kvan-
tificeres som mg/l NO3 eller mg/l N. Det er bl.a. ved
massebalanceberegninger hensigtsmessigt at anvende
sidstnzvnte enhed, medens det er hensigtsmazssigt at be-
nytte forstnavnte enhed i andre tilfzlde. (Vurdering af
overholdelse af graznseverdi i en bekendtgerelse).

Disse forhold nedvendigger, at der ma foretages et valg
af, hvilken enhed der gnskes benyttet i det enkelte
tilfzlde, og at det praciseres, hvilken enhed de enkel-
te analyseresultater er udtrykt i.

Det er almindelig praksis at runde analyseresultaterne
af, sdledes at antallet af cifre i resultatet indikerer



analyseusikkerheden. Denne praksis er ikke altid hen-
sigtsmessig inden for det Kemiske vandanalyseomrade,
idet afrunding af de enkelte resultater kan bevirke in-
formationstab.

Som hovedregel ber et analyseresultat opgives med det
samme antal c¢ifre, som det korresponderende analysesig-
nal (f.eks. ml titrant, fotometeraflazsning etc.) angi-
ves med. Det skal dog bemzrkes, at der sadvanligvis
ikke ber opgives resultater med mere end 3 betydende
cifre. Mikrobiologiske analyseresultater angives sad-
vanligvis afrundet til 2 betydende cifre (se 1 evrigt

/17/) .
Informationer om resultaternes usgikkerhed

Et analyseresultat kan vare behazftet med bade systema-
tisk og tilfzldig fejl. Det bevirker, at ethvert analy-
seresultat er et (tilnazrmet) estimat for en sand vardi.
Det er altid enskeligt og ofte ogsd muligt at reducere
systematiske fejl, saledes at deres betydning for re-
sultatvurderingen er ubetydelig. I de tilfzlde, hvor
dette ikke er muligt, er det vigtigt at kvantificere
fejlen sd godt som muligt, sdledes at konkret viden omn
fejlens steorrelse kan indgd i resultatvurderingen. I
praksis kan det vare vanskeligt at adskille systema-
tiske og tilfzldige fejl alene ud fra resultatbearbejd-
ningen, og systematiske fejl begr derfor sa vidt muligt
reduceres ved hensigtsmzssigt valg af analysemetode.

Kan den systematiske fejl betragtes som ubetydelig, el-
ler kendes dens sterrelse, kan den usikkerhed, hvormed
den sande verdl er estimeret, kvantificeres ved bestem-
melse af konfidensgrznser for den sande vardi. Det er
derfor af stor verdi at opgive konfidensgrenser samti-
dig med, at der afgives analyseresultater.
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Almindeligvis sker dette ikke i dag, men det anbefales
at indfere dette som fast praksis ved afgivelse af ana-
lyseresultater.

Resultater mindre end en analysedetektionsgraznse/pavis-
ningsgrense

Alle analysemetoder har en nedre grznse for hvilke Xon-
centrationer der kan bestemmes.

Det er derfor vasentligt at finde en hensigtsmessig
made at rapportere resultater pa, nar Xkoncentrationen
er under en analysemetodes nedre granse,

Det foreslds, at resultater mindre end en metodes pa-
visningsgrznse rapporteres

- ikke pavist.

Resultater mindre end metodens detektionsgranse, men
storre end metodens pavisningsgranse rapporteres

= < detektionsgraznsen.

Resultater steorre end metodens detektionsgraznse tal-
festes. Der henvises i gvrigt til /11, 13, 14/.

For mikrobiologiske analyser henvises til /17/.
3.9 INTERN KVALITETSKONTROL
Der skal foreligge kvalitetssikringshdndbeger/-for-

skrifter for at sikre, at der udfepres intern kvalitets-
kontrol /1/.

En kvalitetssikringsforskrift for analysearbejdet kan
eventuelt udarbejdes delvist pd baggrund af de systemer,
der er beskrevet i Handbog i Intern Kvalitetskontrol pa



Vandlaboratorier /1/. Af hédndbogen fremgdr det, at den
interne kvalitetskontrol kan baseres pid anvendelse af
kontrolkort. Benyttes hédndbogen, skal der for de enkel-
te analysevariable valges, hvilke kontrolprever og
korttyper det enkelte laborateorium finder det nedven-
digt og tilstrzkkeligt at anvende. De valgte kontrol-
prever og Xorttyper skal fremgd af en kvalitetssik-
ringsforskrift.

Der skal sdledes, eventuelt ved fyldestgserende henvis-
ning, gores rede for, hvilket system for intern kvali-
tetskontrolsystem, som det enkelte 1laboratorium har
valgt.

Uanset hvilket system der anvendes, skal analyseresul-
taterne for kontrolanalyserne lgbende vurderes, og det
skal klart fremgd, hvilke tiltag der er foretaget pa
baggrund af disse vurderinger.

Forhold som forbehandling, f.eks. fortynding, ber (s&
vidt muligt) indga i kvalitetskontrollen.

Eksempler pd kvalitetssikringsforskrifter for intern
kvalitetskontrol er vist i bilag 1 g.
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4, EKXKSTERN KVALITETSKONTROL

Ekstern kvalitetskontrol er almindeligvis taznkt som
hijelp for det enkelte laboratorium i dets bestrazbelser
for at afhjalpe fejl.

Den hyppigste form for ekstern kvalitetskontrol er in-
terkalibreringer (parallelpregvninger, ringpregvning,
kvalifikationsprevning). Betegnelsen interkalibrering
anvendes normalt, selv om den er uheldig, idet den kan
lede til den antagelse, at der er tale om en kalibre-
ring.

Ekstern kvalitetskontrol anvendes desuden af myndighe-
derne for at vurdere et laboratoriums ekspertise. Det
kXan som nzvnt dreje sig om en interkalibrering (kvali-
fikationsprevning), men ogsa om besgg pd laboratoriet.
For laboratorier autoriseret af Statens Tekniske Prove-
nevn er i1 /6/ angivet, hvordan saddanne besepg foregar
for at Xkontrollere, om almindelige Kriterier og de i
forbindelse med autorisationen anferte krav er over-
holdt. Der er herudover fastlagt forskrifter for, hvil-
ke informationer og indberetninger laboratorierne skal
afgive til Statens Tekniske Prevenzvn.

Tyder et laboratoriums resultater i en interkalibrering
pa&, at der er analysetekniske vanskeligheder, Xkan en
interkalibrering fglges op af sarlige kontrolforan-
staltninger, som fastlzgges at den pagzldende myndig-
hed.

Det skal understreges, at det er szrligt wvigtigt, at
kvaliteten af 1laboratoriets daglige arbejde er til-
fredsstillende, idet det er resultaterne herfra, der
udnyttes i den offentlige miljekontrol. Dette forhold
understreger vigtigheden af intern kvalitetskontrol.
Interkalibreringer og kontrolbesgg er dermed kun et
supplement hertil.
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5. AFSLUTTENDE KOMMENTARER

Valg og beslutningsmgnstre for valg

I det folgende er der vist en oversigt over nogle af de
valg, der skal foretages ved gennemforelse af en uhder—
spgelse inden for det kemiske eller det mikrobiologiske
vandanalyseomrade {figur 1).

I mange tilfazlde vil det ikke vzre muligt at trzffe et
endeligt valg pad det tidspunkt, hvor en undersggelse
pabegyndes. Der kan f.eks. mangle informationer om en
metodes anvendelighed (detektionsgraznse/pavisningsgren-
se, przcision og nejagtighed), viden om prevemateria-
lets stabilitet, eller hvilket koncentrationsomride det
er relevant at undersogge.

Det er derfor ofte pakravet at indsamle ny viden og s&
hurtigt som muligt at benytte den indsamlede viden i
det videre arbejde.

I praksis er det derfor ngdvendigt lgbende at justere
de valg, som blev foretaget, da undersegelsen pabegynd-
tes. F.eks. vil valget af en analysemetode som omtalt
afhznge af de gnskede kriterier for detektionsgranse,
przcision og nejagtighed.

Et forslag til ideelt beslutningsmgnster ved valg af en
analysemetode er vist i figur 2 /18/.

Efter valg af en analysevariabel vurderes, hvilke kon=-
sekvenser en eventuel fejlbestemmelse vil kunne fa.
‘Derefter underseges, hvilke krav der er stillet eller
bor stilles til metoden. Derpid foretages en vurdering
af, hvilke metoder der kan honorere disse krav, og som
samtidig er ekonomisk overkommelige. Er de eksisterende
analysemetoder ikke tilstrzkkeligt gode, kan det vare
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ANTAL BETYDENDE CIFRE
RAPPORTERING AF RESULTATER MINDRE END
EN PAVISNINGSGRANSE/DETEKTIONSGRENSE
EVENTUELT KONFIDENSGRENSER

Figur 1. Oversigt over valg, der skal foretages ved gennemfgrelse

af en undersegelse inden for det kemiske og det mikrobio-
logiske vandanalyseomrade.
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nedvendigt at foretage en metodeudvikling eller #ndre
de stillede krav til bestemmelsen. Lykkes det at udvik-
le en ny metode, som kan honorere de stillede krav, og
som samtidig er e¢konomisk overkommelig, vil det vare
relevant at &ndre valget af metode og benytte den nyud-
viklede metode.

P4 tilsvarende m&de kan det blive aktuelt at &ndre de

gvrige valg (se figur 1), som skal foretages ved gen-
nemferelsen af en undersegelse,

Anvendelse af forskrifter sikrer, at de valyg, der fore=-
tages, dokumenteres, sdledes at det +til enhver tia
klart fremgdr, hvilke valg der er foretaget for alle
trin i en samlet undersegelse. Foretages der andringer
af de valgte procedurer som f.eks. #ndring af forbe-
handlingsmetode eller udskiftning af en "gammel" metode
med en "ny", skal det ligeledes dokumenteres.

Hvis ikke dokumentationen foretages 1lgbende, vil der
for eller siden opstd tvivl om, hvilke procedurer der
er anvendt ved en aktuel undersggelse. En s&dan tvivl
kan fa stor betydning for, hvilke konklusioner der kan
drages pad baggrund af de opndede analyseresultater.

Kvalitetssikring og konsekvenser af kvalitetssikring

Nedenfor er anfert de vasentligste omrider inden for
det kemiske og det nikrobiologiske vandanalyseomride,
hvor der bgr findes forskrifter. Der henvises i gvrigt
til de foregaende afsnit.

~ Faste installationer=

- Apparatur*

- Brugsapparatur

- Prevebeholdere, -forbehandling og -mengde



- Pregveopbevaring

- Analysemetoder

- Standardmaterialer*

- Stamoplesninger*

- Standardoplesninger+*

- Referencematerialer#*

- Indstilling/justering af avanceret udstyr
- Svarafgivelse

- Intern kvalitetskontrol*.

Forskrifterne skal som przciseret flere gange sikre, at
arbejdet foregdr pa en forud planlagt made, der er ned-
skrevet i forskrifterne.

Er der benyttet en anden fremgangsmidde end den, der
findes i forskrifterne, skal der som hovedregel gives
information herom i forbindelse med svarafgivelsen. Det
gelder 1 sarlig grad i de tilfzlde, hvor det skennes,
at den afvigende fremgangsmadde kan have vasentlig be~-
tydning for det rapporterede analyseresultat.

I ovenstaende liste er de punkter, hvor forskrifterne
ber fglges op af et lebende kontrolsystem, mzrket med
en *. Der skal sdledes ogsad udarbejdes kontrolskemaer i
disse tilfzlde.

Den lgbende kontrol (se bilag 1) bestdar af en systema-
tisk dokumentation af de observationer, som kvalitets-
kontrollen resulterer i. Det er vigtigt, at disse ob-
servationer udnyttes sa vidtgdende som muligt.

Intern kvaliteskontrol giver som tidligere nzvnt infor-
mationer om en metode generelt, men samtidig giver in-
tern kvalitetskontrol p& de enkelte analysedage infor-
mation om, hvorledes analysen er forlgbet. Resultaterne
af intern kvalitetskontrel skal derfor udnyttes til en
vurdering af, om analyseresultaterne skegnnes tilfreds-
stillende, eller om analysen bor gentages (figur 3).
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ANALYSEVARIABEL

PROGRAM FOR
INTERN
KVALITETSKONTROL

OPSTILLING AF @VRE 0G
NEDRE GRENSE FOR
RESULTATER AF

KONTROLANALYSER
KONTROLANALYSER KONTAKT
TILFREDSSTILLENDE UNDERSOGELSESLEDER
(INDEN FOR GRANSERNE)
Figur 3. Skematisk oversigt over ideelt beslutnings-

megnster for kontrolanalyser.



For velkendte analysemetoder kan der opstilles handfa-
ste regler for, hvor meget resultater af kontroloples-
ninger md afvige fra det forventede. Sadanne regler kan
przciseres over for laboratoriernes personale (se bilag

1l g).

Laboratoriepersonalet kan da selv vurdere, om analyse-
arbejdet er tilfredsstillende, eller om det er ngdven-
digt at gentage analyserne.

Den lgbende kontrol med faste installationer, apparater
m.v. giver sikker viden om, hvor hyppigt disse er ude
af drift. Sadanne oplysninger kan udnyttes ved en vur-
dering af, om apparaturet fortsat skal repareres eller
eventuelt erstattes med nyt udstyr.

Tilsvarende vil kontrol med standardmaterialer Xkunne
udnyttes.

Kvalitetssikring og den tilhgrende kvalitetskontrol kan
sdledes blive et nyttigt redskab i laboratorierne.
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BILAG 1 EKSEMPLER PA KVALITETSSIKRINGSFORSKRIFTER O0G
DEN TILH@RENDE KONTROL

I det folgende er der vist en rzkke eksempler pa, hvor-
ledes kvalitetssikringen 1 praksis Xkan foretages.
"Blanke" raskemaer, kan eventuelt kopieres og anvendes
direkte af de enkelte laboratorier. Desuden er det i
nogle tilfxzlde vist, hvorledes disse skemaer tankes
brugt, idet der ogsi er vist "udfyldte" skemaer.

I flere tilfzlde skal der benyttes et kontrolskema. Det
er den le¢bende kontrol, sdledes som den er anfert, der
skal indferes i kontrolskemaerne. Kontrolskemaerne skal
nummereres fortlebende og samles 1 et ringbind.

I andre tilfzlde er der ikke et tilhg¢rende kontrolske-
ma, idet forskrifter alene indeholder en fremgangsmade,
som skal fglges (se f.eks. ¢ og e). Benyttes en anden
fremgangsmdde end der er anferte i en forskrift, skal
det bemzrkes i forbindelse med opgivelse af analysere-
sultatet.

De efterfglgende skemaer er primzrt ment som eksempler
pd, hvorledes kvalitetssikringsforskrifter og andre for-
skrifter kan udformes, men andre udformninger af kvali-
tetssikrings forskrifter kan naturligvis ogsa benyttes.
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BILAG 1 a

SKEMA TIL KVALITETSSIKRING AF FASTE INSTALLATIONER

INSTALLATION OG
FABRIEKAT

)

PLACERING

INSTALLATIONSTIDSPUNKT

L@BENDE KONTROL



BILAG 1 a
KONTROLSKEMA

FASTE INSTALLATIONER
INSTALLATION/APPARATUR:

DATO / AR INITIALER

BEMERKNINGER

45
SIDE
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BILAG 1T b

SKEMA TIL KVALITETSSIKRING AF APPARATUR

APPARAT/FABRIKAT :

FORHANDLER

e

PLACERING

ANSKAFFELSESTIDSPUNKT

L@BENDE KONTROL :



BILAG 1 b
KONTROLSKEMA

APPARATUR:

DATO / AR

INITIALER

BEMARKNINGER

47
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BILAG 1 b EKSEMPEL

SKEMA TIL KVALITETSSIKRING AF APPARATUR

APPARAT/FABRIKAT : XX gaschromatograf type YY. Automatisk preve-
indforer. Tilbeher for kapillarkolonne med

splitless injector system.

FORHANDLER : 22

PLACERING : 1. sal, gaschromatografirum
ANSKAFFELSESTIDSPUNKT : Juni 1977

LOBENDE KONTROL

For at sikre et ensartet signal fra detektorerne keres ved
hver analyseserie en standarad indeholdende et eller flere

stoffer, som er velegenede til at detektere pi den benyttede
detektor.

Hvor der benyttes forskellige detektorer, kan det vare en
fordel med en blandingsstandard, som indeholder teststoffer
til samtlige detektorer.

Testchromatogrammerne szttes i log-bogen for de pagzldende

apparat, og der optegnes en kurve for signalet med minimum-/
maksimumafvigelse.

Apparatvejledningen indeholder en beskrivelse af vedligehol-
delse/rensning/smering. Der udarbejdes et skema, hveori dato
for de pagazldende rutiner skal noteres.

Eksempel:

RENSNING SM@RING
Terminal udvendig Nar nedvendigt Ingen
Papirmagasin Ved papirskift Ingen
Papirdrivmotor Ingen Hver 12. m&ned
Servodrivmotor Hver 6. maned Hver 6. méned

0sv. Oosv. Qsv.




ngdvendigt

BILAG 1 b
EKSEMPEIL PA KONTROLSKEMA
GASCHROMATOGRAF
SERVICE- MANED /INTERVAL
TYPE
B 7 8 9 10 11 12
Terminal Rensning nar
ngdvendigt
Papir- Rensning wved
magasin papirskift
Papir- Smpring
drivmotor 1 gang/ax
Servo- Rensning +
drivmotor smpring
2 gange/Ar
Papirvalse Rensning
1 gang/ar
Styretrad Rensning
(skriver) 2 gange/ar
Keleblese- Rensning
filter 4 gange/&r
Gasfilter
I {(type) Tgrres
IT {(type) ndr ngd-
III {type) vendigt
osv.
Injektions- Rensning nar
port ngdvendigt
Septum Skiftes nir
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BILAG 1lc¢

SKEMA TIL KVALITETSSIKRING AF BRUGSAPPARATUR

BRUGSAPPARATUR/FABRIKAT

FORHANDLER

PLACERING

ANSKAFFELSESTIDSPUNKT

L@BENDE KONTROL
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BILAG 1 ¢

BEHANDLING AF BRUGSAPPARATUR (EKSEMPEL)

Generel opvaskeprocedure for metallaboratoriet

Alt brugsapparatur, bortset fra pipetter og store genstande, som
ikke hensigtsmassigt kan anbringes i maskine, vaskes pa metalpro-

gram.

EDTA-bad
Alt maskinopvasket brugsapparatur inkl. stangpipetter anbringes
i EDTA-bad 1 degn. Badet fremstilles hver gang det skal bruces
(EDTA-dinatriumsalt 500 g og 25 1 demineraliseret vand).

Alt brugsapparatur inkl. Carlsberg- og stangpipetter og rysteglas
anbringes i badet i 1 degn, (1 del syre og 4 dele demineraliseret
vand). Badet kan anvendes 2 gange. Rysteglas behandles 2 gange i
badet, sidste gang skal badet vere frisk fremstillet. Der skylles
mellem de to bade med demineraliseret vand (4 gange). Apparaturet
md ikke vere synligt snavset, nar det lagges i salpetersyrebad,
og apparaturet skylles i demineraliseret vand (4 gange) inden det

lxzgges 1 badet.

Alt apparatur skylles i demineraliseret vand 4 gange efter behand-
ling i salpetersyrebad. Derefter skylles med milliporevand (4

gange).

Terring

Glasapparatur terres ved 95°C i ca. 5 timer i varmeskab.

Plastapparatur terres ved 65°C i ca. 5 timer i varmeskab.
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BILAG 1 d

SKEMA TIL RVALITETSSIKRING AF STANDARDMATERIALE OG STANDARDOPLB®SNINGER

ANALYSEVARIABEL :

STANDARDMATERIALE

FORBEHANDLING AF STANDARDMATERIALE

FREMSTILLING AF STAMOPL@SNING

FREMSTILLING AF STANDARDOPL@®SNINGER

LOBENDE KONTROL
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BILAG 1 & EKSEMPEL

SKEMA TIL KVALITETSSIKRING AF STANDARDMATERIALE OG STANDARDOPL@®SNINGER

ANALYSEVARIABEL : Calcium

STANDARDMATERIALE : CaCl2 2H20
Calciumchloriddihydrat

Opbevares ved stuetemperatur

FORBEHANDLING AF STANDARDMATERIALE : Ingen

FREMSTILLING AF STAMOPL@SNING : 0,3668 g Ca Cl2 2H20 + 5 ml
konc. HNOB/l ~ 100 mg/1 Ca

Opbevares ved stuetemperatur.

Holdbar i flere maneder.

FREMSTILLING AF STANDARDOPL@SNINGER : 0,5 mg/l Ca: stamoplesning
fortyndet 200 gange
5,0 mg/l Ca: stamoplesning
fortyndet 20 gange
Opbevares ved stuetemperatur.

Holdbar i flere maneder.

L@BENDE KONTROL : Forbehandling, fremstilling
af stamoplesning samt frem-
stilling af standardoples-
ninger skal registreres i

de tilherende skemaer.



BILAG 1 4
KONTROLSKEMA

SIDE
STANDARDMATERIALE, STAMOPL@SNING 0OG STANDARDOPL@SNING

ANALYSEVARIABEL:

DATO / AR INITIALER BEMEZRKNINGER




BILAG 1 d

SKEMA TIL KVALITETSSIKRING AF FLYDENDE SUBSTRATER

OPRINDELSE OG IDENTIFIKATION:

Navn:
Fabrikat:

Abnings-
Batch nr.: dato

Evt. forkortelse;

Udlebs-
dato

Szrlige forhold iagttaget ved &bning:

Forskrift/metode {navn, nr.):

KVALITATIV SUBSTRATVURDERING:

Fortyndingsrzkke i: (NAVN)
Fortyndingsrakke referencemedium:

MPN for kontrolmediet X =

I

ol

Resultat:

UDF@RT I GLAS (ja/nej):

Teststammer anvendt:

Sterilisering foretages ved:

PH-mAdling ved

OPBEVARING:

Tersubstrat ved: ¢

Medtagne fortyndinger:
Medtagne fortyndinger:

MPN for referencemediet R=

tid:

OC, dato:

Datomzrkede bouilloner kan opbevares til (tid/temperatur):

Tils®:tninger:

Serlige forhold:



BILAG 1 d

SKEMA TIL KVALITETSSIKRING AF FASTE SUBSTRATER

OPRINDELSE OG IDENTIFIKATION:

Navn: Evt. forkortelse:
Fabrikat:

. Abnings- Udlebs~
Batch nr.: dato : dato :

Szrlige forhold iagttaget ved &bning:

Forskrift/metode (navn/nr. m.v.):

Pkometridato: Laborantinitialer:
Anvendte teststammer: Resultat:

st. 1 = st. 1 =

st. 2 = st. 2 =

st. 3 = st. 3 =

st. 4 = st. 4 =

VARMEBEHANDLING OG pH:

Sterilisering fortages ved: OC, tid:

Smeltning foretages ved : OC, tid:

pH-mdling ved : OC, dato:
pH :

OPBEVARING M.V.:

Torsubstrater ved: OC

Datomezrket substrat til smeltning kan opbevares i (tid/temperatur):
Datom@rkede plader kan opbevares i (tid/temperatur):

Szrlige opbevarings-/klargeringsforhold:

Tilsatninger:



BILAG 1 d

57

SKEMA TIL KVALITETSSIKRING AF MIKROBIOLOGISKE FORTYNDINGSVESKER

FREMSTILLING:

Vandtype:

Ingredienser:

Steriliseringstemperatur: Tid:
Aftapningsform: Mangde:
OPBEVARING:
Temperatur: Tid:
KONTROL:

Temperatur: Hyppighed:
Sterilitet:

Temperatur: Hyppighed:
PH:
Dato:

pH:




BILAG 1 e

FORSKRIFTER VEDR@RENDE PR@VETAGNING

Drikkevand:

Bassinvand:

Marint og fersk badevand:
Spildevand:
Recipientvand:

Slam:

Sediment:

Preveflasgker:
Udtagning:
Transport:
Opbevaring:
Rapport:
Prevemzrkning:

Prevetagers identifikation:

Forskrift findes {placering):

Serlige forholdsregler:
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BILAG 1 e

SKEMA VEDRORENDE FORBEHANDLING AF PROVEMATERIALE

Er der benyttet anden forbehandling end den anferte, skal det anferes.

ANALYSEVARIABEL PROQVEMZNGDE BEMERKNINGER
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BILAG 1T e

EKSEMPEL

SKEMA VEDRORENDE FORBEHANDLING AF PR@VEMATERIALE

Er der benyttet anden forbehandling end den anferte, skal det anfores.

ANALYSEVARIABEL

PROVEMANGDE

BEMARKNINGER

Metaller

Ikke-flygtigt
organisk kulstof
(NVOC)

1000 ml

50 ml

Udtages 1 specialrenset poly-
ethylenflasker, der udleve-
res at laboratoriet. Konser-
veres med 3 ml HNOB, konc.
(kvartsdestilleret)/1.

Udtages 1 specialrenset glas-
flaske, der udleveres af la-
boratoriet. Konserveres med

2 ml HNO3/1.




BILAG 1 f

SKEMAER VED ANVENDELSE AF AVANCERET ANALYSEAPPARATUR

Skema for bestemmelser ved atomabsorption

TUBE: normarL [ 3 pyro] w'vov [
DATO FLOW: c.s. [ wr [J
EMNE ¢ PROGRAM 1 2 3 4
Sagsnr.: RAMP
HOLD
M-nr.,:
TEMP
METAL;: METODE:
nmes EXP: ENERGI: Deut. D AA-BG:

Skemaet skal udfyldes og paklabes den tilherende kurve.

(Skemaet forudsatter automatisk udskift af temperaturprogrammet)

GC MED D EC~-DETEKTOR D FI-DETEKTOR

SAG NR.: INJ. VOL.:

PROVE NR.: TEMP, PGM.: D JA D NEJ
KURVE NR.: D SPLIT l:] SPLITLESS
BEREGAS: SPLITFORHOLD:

MAKE-UP GAS: EMNE :

FLOW, BEREGAS: ml/min.

FLOW, MAKE-UP GAS: ml/min. BEMERKNINGER:

KOLONNETRYK :

KOLONNE NR.:

DATO: NAVN: _}

Skemaet skal udfyldes og péklabes det tilherende chromatogram.
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BILAG 1 £

SKEMAER VED ANVENDELSE AF AVANCERET ANALYSEAPPARATUR

Skema_for bestemmelser_ ved atomabsorption
TUBE: vormar [ pyro Lvov [J
DATO FLOW: c.s. O w K
EMNE ¢ PROGRAM 1 2 3 4 5
Sagsnr.: RAMP 5 1 1 1
HOLD 25 20 10 4
M-nr.:
TEMP 150 1800 2700 2800
METAL;: Mo METODE: Direkte
nm: 313,3 EXP: 2,5 ENERGI: 69 Deut. AA-BG: 49-~-23

Skemaet skal udfyldes og paklazbes den tilherende kurve.

Skema for

Skemaet skal udfyldes og paklazbes det tilherende chromatogram.

GC MED EC-DETEKTOK [] rr-pETERTOR
SAG NR.: 48 INJ. VOL.: 1 ul
PROVE NR.: 443 TEMP. PGM.: an [ Jnes
KURVE NR.: 162 O sprir SPLITLESS
BEREGAS: Hydrogen SPLITFORHOLD:

MAKE-UP GAS: Ar/methan EMNE : Pentachlorphenol
FLOW, BEREGAS: 2 ml/min. Acetylering
FLOW, MAKE-UP GAS: 18 ml/min. || BEMARKNINGER:

KOLONNETRYK: 3 psi

| KOLONNE NR.: 17

'l DATO: 6/1—1987#_ NAVN: HD




BILAG 1 g

SKEMA TIL INTERN KVALITETSKONTROL

ANALYSEVARIABEL

METCDE

KONTROLPRZVETYPE

KORTTYPE :

FORBEHANDLING AF
KONTROLMATERIALE

FREMSTILLING AF SYNTETISK :
KONTROLSTAMOPLOSNING :

(Kontrolskema feres)

FREMSTILLING AF SYNTETISK
KONTROLSTANDARDOPL@SNING :

(Kontrolskema fores)

INFORMATIONER TIL
LABORATORIEPERSONALET
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BILAG 1 g EKSEMPEL

SKEMA TIL INTERN KVALITETSKONTROL

ANALYSEVARIABEL : CoD
METQODE : DS 217
KONTROLPR@VETYPE : Syntetisk kontroloplesning
Blindpreve
KORTTYPE : Syntetisk kontroloplesning R- og X-kort

Blindpreve R-kort

FORBEHANDLING AF

KONTROLMATERIALE : Kaliumhydrogenphthalat terres ved
1059C i 2 timer.

FREMSTILLING AF SYNTETISK : 4,251 g kaliumhydrogenphthalat
KONTROLSTAMOPL@SNING : opleses i vand, fortyndes til
{(Kontrolskema fores) 1000 ml1 ~ 5 g/1 O2

FREMSTILLING AF SYNTETISK
KONTROLSTANDARDOPL@SNING 500 mg/1 02 fremstilles hver gang
{(Kontrolskema feres) analysen udferes ved fortynding af

stamoplesning 10 gange.

INFORMATIONER TIL
LABORATORIEPERSONALET : Ved kontrolresultater uden for
kontrolgranserne kontakt under-

segelseslederen.



BILAG 1 g 65
KONTROLSKEMA SIDE
KONTROLMATERIALE 0OG KONTROLSTAMOPL@SNING

ANALYSEVARIABEL:

DATO / AR INITIALER BEMZERKNINGER
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BILAG 1 g
KONTROLSKEMA

SYNTETISK KONTROLOPL@SNING
ANALYSEVARIABEL:

DATO / AR INITIALER

BEMERKNINGER

SIDE
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BILAG 1 g

SKEMA VED ANALYSE AF X-KORT
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EKSEMPEL

BILAG 1 g

SKEMA VED ANALYSE AF X-KORT
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BILAG 1 g

SKEMA VED ANALYSE AFF R-KORT
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EKSEMPEL

BILAG 1 g

SKEMA VED ANALYSE AF R-KORT
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BILAG 2 REFERENCELABORATORIERNES INTERKATLTBRERINGER

1. INDLEDNING

Gennem legbende diskussioner 1 sStyringsgrupperne for re-
ferencelaboratoriet for det mikrobiologiske vandanaly-
seomrade og referencelaboratoriet for det kemiske van-
danalyseomrade samt pd baggrund af kommentarer fra de i
interkalibreringerne deltagende laboratorier er der ef-
terh&nden fastsat krav til og fast procedure for inter-
kalibreringsaktiviteterne.

Da der ikke forventes at ske vasentlige endringer i
disse forhold, er det relevant at samle gzldende krav
til og procedurer for interkalibreringerne i narvarende
notat, dels for at sikre kvaliteten af de gennemforte
interkalibreringer, dels for at sikre, at de deltagende
laboratorier kender de forpligtelser, de har i forbin-
delse med interkalibreringerne.

2. GENERELLE REGLER FOR, HVILKE LABORATORIER DER
KAN/SKAL DELTAGE I INTERKALIBRERINGERNE

Der skelnes i praksis mellem fglgende to typer interka-
libreringer:

a) almindelige interkalibreringer
b) interkalibreringer, der har +til formal at

afpreove en metode.

ad. a: Almindelige interkalibreringer foretages primart
med det formidl at opnd et generelt billede af analyse-
kvaliteten samt at finde de laboratorier, der hyppigst
afleverer resultater, der er behzftet med fejl.
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Samtlige laboratorier, som udferer offentlig miljekon~-
trol, har pligt til at deltage i de almindelige inter-
kalibreringer i det omfang det indgdr i laboratoriets
rutinemzssige arbejde for si vidt angar prevetype og
analysevariabel.

Et laboratorium autoriseret af Statens Tekniske Progve~
havn skal sdledes deltage i overensstemmelse med dette
laboratoriums autorisation. Desuden skal laboratorier,
der seger om autorisation, deltage i overensstemmelse
med den fremsendte autorisationsanswgning.

Kommunale miljeg-~ og levnedsmiddelkontrolenheder skal
deltage 1 overensstemmelse med de analyseopgaver, som
laboratoriet rutinemassigt udferer.

Industrilaboratorier kan deltage i de interkalibrerin-
ger, som omfatter de analysevariable og preovetyper, der
indgdr 1 industriens egenkontrol efter miljebeskyttel-
sesloven. Det skal dog bemzrkes, at industrilaboratori-
ernes deltagelse i interkalibreringerne ikke medfegrer,
at disse laboratoriers analyseresultater far en sarlig
status, som f.eks. svarende til autoriserede laborato-
riers analyseresultater.

Danmarks Geologiske Undersggelser under Miljgministe-
riet og Miljestyrelsens laboratorier, Kemikaliekontrol-
len, Havforureningslaboratoriet, Ferskvandslaborato-
riet, Miljestyrelsens Luftforureningslaboratorium og
Center for Jordekologi skal deltage i det omfang preve-
typer og analysevariable falder inden for disse labora-
toriers arbejdsomrade.

Ud over de ovenfor omtalte laboratorier kan reference-
laboratorierne anmode speciallaboratorier om at deltage
i interkalibreringerne. Det drejer sig primzrt on
laboratorier pi universiteter eller lzreanstalter, Dis-
se laboratorier rader ofte over specialviden, som refe-
rencelaboratorierne gerne vil inddrage i interkalibre-



ad. b: I modsztning til deltagelse i1 de almindelige in-
terkalibreringer er deltagelse 1 interkalibreringer,
der har til formdl at afpreve en metode, frivillig. Det
er derfor referencelaboratoriernes pligt at orientere
precist om, hvilken type interkalibrering, der er tale
om 1 de enkelte tilfzlde.

Det er ligeledes referencelaboratoriernes pligt sia vidt
muligt at tilbyde deltagelse til alle laboratorier, som
kunne have interesse i at deltage 1 en metodeafpreov-
ning.

Et laboratoriums tilmelding til en metodeafpregvning er
bindende. Tilmeldte laboratorier har dermed pligt til
at aflevere resultater.

3. KRAV TIL. OG ARBEJDSPROCEDURE FOR INTERKALIBRE-
RINGERNE

I forbindelse med interkalibreringerne har styrings-
grupperne for det kemiske og det mikrobiologiske refe-
rencelaboratorium fastsat en razkke minimumskrav til
provefremstilling og preveudsendelse:

- Progverne skal om muligt konserveres pa en
hensigtsmessig m&de. Eventuel prevekonserve-
ring skal pa forhdnd vare eftervist som
hensigtsmzssiqg.

- Sande vardier skal vzre kendte for mindst 1
prove/provepar. Sande tilsztninger skal li-
geledes vare kendt.

- Information om en interkalibrering skal om=-
fatte oplysninger om:

- konserveringsmetode
= pregvevolumen
- tidsfrist for aflevering af resultater

73



74

og denne information skal foreligge i god

tid (ca. 1 mdned) inden interkalibrerings-
tidspunktet.

~ Omtrentlige koncentrationsniveauer skal nor-
malt oplyses til laboratorierne ved preveud-
sendelsen.

- Basistabeller med samtlige analyseresultater

udsendes til de deltagende laboratorier
hurtigst muligt.

= Der skal ydes vejledning til de laboratori-
er, der anmoder herom i forbindelse med in-
terkalibreringerne.

- Resultater af interkalibreringerne skal fgl-
ges op gennem rapporter, breve, telefonkon-
takter, fazllesmgder og eventuelle bespg.

4. RAPPORTERING

Interkalibreringernes resultater samles i en rapport,
som tillige skal indeholder informationer om

- deltagende laboratorier

—- analysevariable og metoder

- prgvemateriale, konservering og kontrolana-
lyser

= preveudsendelse og laboratoriernes rappor-
tering af resultater.

Talmaterialet udnyttes s& vidtgdende som muligt. Bl.a.
skal omtales en helhedsvurdering af den kvalitet, hvor-
med de enkelte analysevariable er bestemt. Er der an-
vendt forskellige metoder ved bestemmelse af de enkelte
analysevariable, foretages en ngjere vurdering af meto-
derne, og paviste signifikante effekter skal omtales.



Laboratorierne optrzder indtil videre anonymt i inter-
kalibreringsrapporterne, idet hvert enkelt laboratorium
tildeles et kodenummer, som benyttes i rapporten i for-
bindelse med przsentation af de opndede resultater.

Alle laboratorier, som forventes at aflevere resulta-
ter, dvs. har modtaget prevemateriale, tildeles et ko-
denummer. Det vil dermed fremga af rapporterne, hvor
mange laboratorier der ikke har afleveret analyseresul-
tater.

Listen over laboratoriernes kodenumre fremsendes til
styringsgrupperne for referencelaboratorierne for det
kemiske og det mikrobioclogiske vandanalyseomrade.
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