Miljg- og Energiministeriet
Danmarks Miljgundersggelser

NOVA 2003

Overvagning af
miljgfremmede stoffer
| ferskvand

Teknisk anvisning fra DMU, nr. 17




Miljg- og Energiministeriet
Danmarks Miljgundersggelser

NOVA 2003

Overvagning af
miljgfremmede stoffer
| ferskvand

Teknisk anvisning fra DMU, nr. 17
1999

Brian Kronvang !

Martin Sgndergaard 2

Betty Mogensen 3

Bente Nyeland 3

! Afdeling for Vandlgbsgkologi

2 Afdeling for Sg- og Fjordgkologi
8 Afdeling for Miljgkemi
Danmarks Miljgundersggelser

Kirsten J. Andersen
Vandkvalitetsinstituttet

Rikke Clausen Schwerter
Fyns Amt

Poul VVang Nielsen
Kgbenhavns Amt



Datablad
Titel:
Undertitel:

Forfattere:

Afdelinger:

Serietitel og nummer:
Udgiver:
Udgivelsesar:

Tegninger:
ETB:

Bedes citeret:

ISBN:
ISSN (elektronisk):

Sideantal:

Internet:

Overvagning af miljgfremmede stoffer i ferskvand
NOVA 2003

Kronvang B.", M. Sgndergaard”, Mogensen, B.B.*, B. Nyeland®, K.J.
Andersen’, Schweerter, R.C.°, Nielsen, P.V.°

*Afdeling for Vandlgbsgkologi, DMU
’Afdeling for Sg- og Fjordgkologi, DMU
*Afdeling for Miljgkemi, DMU
“Vandkvalitetsinstituttet

°Fyns amt

°*Kgbenhavns amt

Teknisk anvisning fra DMU nr. 17

Miljg- og Energiministeriet
Danmarks Miljgundersggelser ©
December 1999

Kathe Mggelvang & Juana Jacobsen
Kate Andersen & Hanne Kjellerup Hansen

Kronvang B., Sgndergaard, M., Mogensen, B.B., Nyeland, Andersen,
K.J., Schweerter, R.C. & Nielsen, P.V. (1999): Overvagning af mil-
jefremmede stoffer i ferskvand. NOVA 2003. Danmarks Miljgunder-
sggelser. 27 s. - Teknisk anvisning fra DMU nr. 17
http://tekniske-anvisninger.dmu.dk

Gengivelse tilladt med tydelig kildeangivelse.

87-7772-524-7
1399-9176

27

Rapporten findes kun som PDF-fil pA Danmarks Miljgundersggelsers
hjemmeside.



Indhold

4.1
4.2

5.1
5.2

6.1
6.2
6.3

7.1
7.2

Forord 5
Indledning 6

Maleprogram for miljgfremmede stoffer i fersk-
vand 7

Strategier for prgvetagning 9
Prgvetagningsstrategier i vandlgb, draen og sger 9
Fastleeggelse af progvetagningsstrategi i overvagningspro-
grammet 11

Procedurer for udtagning af prgver i vandlgb,

dreen og sger 17
Prgvetagningsvolumen 17
Udtag af vandprgver ved stikprgvetagning 18

Renggring, konservering, opbevaring, maerk-
ning og fremsendelse af vandprgver til

analyse 21

Renggring af prgvetagningsudstyr 21
Konservering af pragver 22
Opbevaring af prgver 22

Kvalitetssikring 23

Dokumentation af feltprgvetagning af vandprgver 23
Kvalitetskrav, kvalitetskontrol og kvalitetssikring af analyse-
metoder og —resultater 24

Referencer 26

Danmarks Miljgundersggelser 28



1 Forord

Denne tekniske anvisning omfatter overvagning af miljgfremmede
stoffer i ferskvand i det nationale program for Vandmiljgovervag-
ning (NOVA 2000). Den tekniske anvisning omhandler malinger af
miljefremmede stoffer i Landovervagningsprogrammet, vandlgb- og
kildeprogrammet, samt sgprogrammet.

Anvisningen indeholder ikke en detaljeret liste over de stoffer, der
skal analyseres for i de enkelte malenet. Denne udmeldes af Miljgsty-
relsen. Anvisningen omfatter saledes prevetagningstrategi og -
frekvens, procedurer for prgvetagning, renggring, konservering og
opbevaring af vandprgver. Anvisningen omfatter ikke forskrifter for
overvagningen af miljgfremmede stoffer i gylle i Landovervagnings-
programmet. Disse vil blive udarbejdet og publiceret szrskilt.

Der ggres opmarksom pa, at der i de enkelte overvagningsar kan
forekomme justeringer i savel stoflisten, som i de anferte detektions-
greenser.



2 Indledning

Denne tekniske anvisning er udarbejdet for at sikre en standardiseret
overvagning af miljgfremmede stoffer i ferskvand under NOVA
1998-2003. Den tekniske anvisning beskriver de geeldende krav til
provetagningsstrategi, prgvetagning, konservering, opbevaring,
analyse, samt generel beskrivelse og krav til dokumentation og kva-
litetssikring af prgvetagning og analyser i forbindelse med udveks-
ling af data.

Anvisningen indeholder en detaljeret beskrivelse af prgvetagnings-
strategi og prgvetagningsfrekvens for udtag af vandprgver i vandlgb
og draen i Overvagningsprogrammet for vandlgb og landovervag-
ning. Hertil kommer beskrivelser af prgvetagningsstrategi og prgve-
tagningsfrekvens for vandprgver i Overvagningsprogrammet for
sger.

Anvisningen indeholder ogsa beskrivelser af, hvordan selve prave-
tagningen skal foregd, samt beskrivelser af hvor meget vand, der er
behov for at udtage, og andre forhold som konservering, opbevaring
og dokumentation af data.

For oversigt over de specifikke stoffer, der skal males for, henvises til
seerskilte udmeldinger fra Miljgstyrelsen.

Denne tekniske anvisning forventes ogsa lgbende at blive revideret,
og som minimum vil der ske en stgrre revision efter erfaringerne
indsamlet efter de to farste ar af overvagningsprogrammet. Det geel-
der specielt for programmet i sger, men formentligt ogsa for pro-
grammet i vandlgb og dreen.



3 Maleprogrammet for miljgfremmede
stoffer i ferskvand

Hvor skal der males?

I det kommende overvagningsprogram indgar der analyser af mil-
jgfremmede stoffer i bade vandlgb, sger og draen. Programmet om-
fatter malinger i vandlgb og searligt udpegede draen indenfor de 5
Landovervagningsoplande, i 20 vandlgb i landbrugsdominerede op-
lande, i 5 store vandlgb og i 8 sger. | sger skal malingerne udeluk-
kende omfatte analyser af miljgfremmede stoffer i vandfasen.

Hvad skal der males?

Maleprogrammet omfatter et forskelligt antal analysevariable for de
enkelte stationsnet. Maleprogrammet i ferskvand omfatter stofgrup-
perne:

* Tungmetaller

» Pesticider

» Alkylphenolforbindelser

» Halogenerede alifatiske kulbrinter
* Chlorphenyler (PCB)

* Chlorphenoler

» Polyaromatiske kulbrinter (PAH)
» Bladgarere

* Anioniske detergenter

* /fEtere

» Organotinforbindelser

» Dioxiner og furaner

Der skal analyseres for det totale indhold af de pageldende mil-
jgfremmede stoffer i vandlgbsvand, draenvand og sgvand. Ved hver
pragvetagningsrunde skal der desuden analyseres for vandets indhold
af suspenderet stof og gladetab.

For oversigt over hvilke specifikke stoffer, der skal males for, samt
tidspunkt for hvornar overvagning kan iveerksettes, henvises til sar-
skilte udmeldinger fra Miljgstyrelsen.

Hvor ofte skal der males?

Antallet af arlige prevetagninger varierer imellem de enkelte sta-
tionsnet. | tabel 1 er vist, hvor mange prgver der skal udtages i det
enkelte net.

Tabel 1 Antallet af vandpraver der skal udtages hvert ar i vandlgb og draen i
overvagningsprogrammet 1998-2003. Vandprgver fra de 8 sger medtages
kun i 1999, 2001 og 2003

Pravetype LOOP LOOP 20 mindre vandlgb 5 store vandlgh 8 sger

vandlgb dreen

Vandprgver 16 8 6 12 6




4 Strategier for prgvetagning

Valg af prgvetagningsstrategi og tilretteleeggelse af prgvetagning
tager udgangspunkt i den eksisterende viden om isaer pesticiders
forekomst i vandlgb, draen og sger. Det galder specielt viden om
pesticiders forekomst igennem aret og forskelle imellem perioder
med eller uden forudgaende nedbgr. Vores viden om forekomsten af
tungmetaller, pesticider og andre miljgfremmede stoffer i danske
vandlgb, draen og sger er dog endnu meget begraenset.

I danske vandlgb er der f.eks. kun i enkelte vandlgb og sger gennem-
fort malinger af pesticider (Spliid og Mogensen, 1995; Fyns Amt, 1996;
Ringkgbing Amt, 1997; se endvidere refenceliste for yderligere littera-
tur). Disse pesticidundersggelser, samt lignende undersggelser i Sve-
rige (Kreuger, 1996; Hessel et al., 1997) og Norge (Lode og Ludvigsen,
1997) indikerer alle, at fglgende forhold ger sig geeldende:

« Fund af pesticider bade hvad angar antallet af fund og antal fund-
ne enkeltstoffer er starst i, eller umiddelbart efter, sprgjteseesonen.

* Maximale koncentrationsniveauer af enkeltstoffer og sumkoncen-
tration er nasten altid rapporteret i forbindelse med vandprgver
udtaget i eller umiddelbart efter sprgjtesseesonen i forbindelse med
starre nedbgrs- og afstremningshandelser.

* Fund af mere persistente pesticider, som f.eks. bentazon, propiko-
nazol, fenpropimorf og simazin, kan finde sted i vinter- og for-
arsmanederne f.eks. i perioder med overfladeafstremning pa
grund af meget nedbgr og/eller snesmeltning.

Miljgfarligheden af de enkelte stoffer vil afhaenge bade af stofkon-
centrationen, eksponeringstiden og tokcitet af det pagaeldende stof
overfor de forskellige akvatiske organismer som alger, dyreplankton,
bunddyr og fisk. | den forbindelse er det vigtigt i et overvagnings-
program bade at fa kortlagt de maximale koncentrationer af de en-
kelte stoffer, samt de generelle baggrundsniveauer i og uden for
sprgjtessesonen.

4.1 Prgvetagningsstrategier i vandlgb, dreen og sger

Undersggelser af forekomsten af miljgfremmede stoffer i vandlgb og
dren kan tilrettelaegges efter forskellige strategier afhaengig af for-
malet med den ivaerksatte overvagning. Hertil kommer at viden om
hvordan de enkelte stoffer opfarer sig i relation til nedbrydningsha-
stighed, sorption til jord og bioakkumulering er vigtig for planleeg-
ningen af prgvetagningsstrategi.

Prgvetagningsstrategien kan tage udgangspunkt i opfyldelse af for-
mal som:



» At fastlaegge den generelle baggrundsforekomst af miljgfremmede
stoffer igennem aret.

» At fastleegge forekomsten af miljgfremmede stoffer i forbindelse
med brugen af stoffet(erne) i oplandet, f.eks. i sprgjtesaesonen for
pesticider hvor tab til vandlgb kan forekomme ved vinddrift og
uhensigtsmaessig renggaring af sprgjtemateriel.

» At fastleegge forekomsten af miljgfremmede stoffer i forbindelse
med naturlige haendelser i oplandet, som store nedbgrsmangder
0g snesmeltning.

» At kvantificere transporten og dermed tabet af miljgfremmede
stoffer fra hele oplandet ud fra intensive malinger.

Ovenstaende geelder primart for overvagningen af miljgfremmede
stoffer i dynamiske medier som vandlgb og dreen. | sger vil de tilfgrte
miljgfremmede stoffer kunne registreres over lengere perioder be-
stemt dels af vandets opholdstid i den enkelte sg, dels af det enkelte
stofs opfarsel med hensyn til nedbrydning, sorption, bioakkumule-
ring og sedimentation. | sger med et la&ngere vandskifte vil en over-
vagning i sommerperioden derfor bedst kunne afdeekke bade fore-
komsten af miljgfremmede stoffer og deres miljgmaessige betydning.

De enkelte prgvetagningsstrategier i vandlgb og dran kan overord-
net inddeles i fem hovedtyper:

Strategi I: Vandpraver udtages som stikprgver gennem hele aret med
henblik pa registrering af basisforekomsten af miljgfremmede stoffer.

Strategi Il. | veldefinerede perioder hvor de pagaeldende miljgfrem-
mede stoffer anvendes til behandling af starre eller mindre arealer i
oplandet, udtages der vandprgver efter en naermere fastlagt frekvens,
som f.eks. i sprgjteseesonen (pesticider) og i sommerperioden med
lille vandafstramning for miljgfremmede stoffer, der kan udledes fra
punktkilder. Vandprgver kan enten udtages som stikprgver med en
naermere fastlagt frekvens eller med automatisk prgvetager som
dagnintegrerede vandpraver (f.eks. effekter af spildevandsudlednin-
ger) eller som integrerede vandprgver over lengere perioder (uge-
praver).

Strategi I1I: Vandprgver udtages i perioder med lille vandfering, ty-
pisk i sensommeren (august og september) med henblik pa at be-
stemme indholdet af miljgfremmede stoffer i vandlgb der hovedsa-
geligt stammer fra to Kkilder. | vandlgb uden spildevandsudledninger
vil overvagningen i disse maneder afdekke tilstremningen af mil-
jefremmede stoffer med grundvand. | spildevandsbelastede vandigb
vil overvagningen medvirke til at afdeekke de maximale forekomster
af miljgfremmede stoffer, som kan relateres til spildevandsudlednin-
ger og tilstramningen med grundvand. Prgvetagningen kan enten
gennemfgres ved udtag af stikpraver eller med automatisk prgveta-
ger.

Strategi 1V: | perioder med stor vandafstremning pa grund af nedbgr
eller snesmeltning udtages vandpragver med henblik pa registrering
af de maksimale koncentrationsniveauer af miljgfremmede stoffer,
hvis tilfarsel kan relateres til diffuse arealbidrag (vanderosion, dree-
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nafstremning). Vandprgver udtages enten med automatisk prgve-
tagningsudstyr, som gjeblikspraver eller tidsintegrerede praver, eller
som ‘intelligente’ stikprever, hvor prgvetagningen malrettes mod
perioder med stor vandafstramning.

Strategi V: Vandprgver udtages hyppigt gennem hele eller dele af
aret med henblik pa at kvantificere transporten af miljgfremmede
stoffer i vandlgb og dren. Vandprgver skal udtages med automatisk
pravetager.

Strategi VI: Udtag af vandprever i detailprogrammer til malrettet
opsporing af kilderne til miljgfremmede stoffer i vandlgb og for de
diffust tilfarte stoffer ogsa deres tilfarselsveje (dreen, vanderosion,
vinderosion, grundvand mv.). Vandprgver skal udtages med auto-
matisk prgvetager.

4.2 Fastleggelse af prgvetagningsstrategi i overvag-
ningsprogrammet

Overvagning i 20 vandlgb

| disse vandlgb skal der udtages 6 arlige vandprgver, som analyseres
for en reekke pesticider. Overvagningen af pesticider i de 20 vandlgb
skal tilgodese to formal. Dels skal der ske en overvagning af fore-
komsten af pesticider i vandlgb i de perioder, hvor pesticider benyt-
tes mest i oplandet (sprgjteperioderne forar og efterar) med henblik
pa at registrere den maksimale forekomst af forskellige pesticider
(strategi I1). Dels gnskes en overvagning af de maksimale koncentra-
tionsniveauer i de 20 vandlgb, som oftest findes under de fgrste stor-
re nedbgrsperioder i eller umiddelbart efter sprgjteseesonen (strategi
V).

Prgvetagningen i de 20 vandlgb skal tilretteleegges efter fglgende
program:

Strategi Il: Der udtages 4 vandprgver, som stikprgver, pa forud fast-
lagte tidspunkter af aret. Vandprgver udtages i sprgjteseesonen for-
delt med en vandprgve i hver af manederne maj, juni, oktober og
november. Vandprgverne udtages sa vidt muligt lige omkring den
15. i hver af de pageeldende maneder. Dette skal sikre, at resultaterne
pa tveers af de 20 vandlgb kan sammenlignes, idet de vil vaere udta-
get under nogenlunde ens klimatiske forhold og pa givne tidspunk-
ter i forhold til anvendelsen af de forskellige midler. Vandprgverne
udtages sa vidt muligt pa dage med stabile vandafstremningforhold,
dvs. dage uden forudgaende store nedbgrsmaengder.

Strategi 1V: Der udtages 2 vandprgver som ‘intelligente’ stikprgver,
dvs. prgver udtaget ud fra en indhentet viden om nedbgrs- og af-
stremningsforholdene i det pageldende vandlgb. Preverne udtages i
perioder med megen nedbgr (> 10 mm dagsregn) og/eller hvor der
kan registreres en stigning i vandstanden og vandfgringen ved hy-
drometristationen i det pageldende vandlgb. En vandprgve udtages
i eller efter forarets sprgjteseeson i maj eller juni. Den anden vand-
prave udtages i eller efter efterdrets sprgjtesaeeson i oktober eller no-



vember. Det tilstreebes at udtage vandprgverne ved den fgrste stgrre
afstramningshandelse efter sprgjteseesonen.

Hvis der ikke falder regn i manederne maj og juni udtages vandprg-
ven i forbindelse med eventuelle nedbgrs- og afstramningshaendelser
i juli, august eller september. Hvis disse ikke forekommer overfgres
vandpreven til efterarets program. | dette tilfelde udtages saledes 2
vandprgver som ‘intelligente’ stikprgver under eller efter efterarets
sprgjteseeson. Hvis der ikke falder regn eller registreres stigninger i
vandstand og dermed i vandfgringen i vandlgbet i oktober udtages
begge vandprgver i november, derefter i december, januar osv.

Til fastleeggelse af prgvetagningsdage med “intelligente” stikprgver
kan DMI’s landsdaekkende 5 dggns prognoser for nedbgrsmaengden
benyttes. | normale ar, beregnet ud fra perioden 1961-90, vil 10 mm
dagsnedbgr i gennemsnit forekomme som vist i tabel 2. Sammen
med oplysninger om de forventede nedbgrsmangder vil muligheden
for en lgbende kontrol af udviklingen i vandstandsforholdene pa
hydromtristationen i det pageldende vandlgb kunne optimere fast-
leeggelsen af prgvetagningsdagen. Det skal sa vidt muligt tilstraebes,
at vandpregver udtages omkring tidspunktet for maksimal vandfg-
ring i vandlgbet, dvs. i denne type vandlgb ofte indenfor et tidsrum
af 2-4 timer.

Tabel 2 Gennemsnitligt antal dage med mere end 10 mm dagsnedbgr i nor-
malperioden 1961-90

J F M A M J J A S O N D

Dage med>10 11 05 0,7 0,7 11 15 18 18 20 22 20 16
mm nedbgar

| tabel 3 er den fastlagte prgvetagningsstrategi og -frekvens vist for
de 20 vandlgb.

Tabel 3: Prgvetagningsstrategi og -frekvens (antal vandpraver pr. maned) for
de 20 mindre vandlgb med overvagning af pesticider.

J F VA M J J A S O N D

Prgvetagningsstrategi Il - - - - 1 1 - - - 1 1
Prgvetagningsstrategi V.. - - - - (@) @' - - - @O @°

: En “intelligent” stikprave udtages i en af de to maneder
%): En “intelligent” stikprove udtages i en af de to maneder.

Overvagning i 5 vandlgb i Landovervagningsprogrammet

I de fem LOOP vandlgb (niveau 3 og 4) skal der udtages 16 arlige
vandprgver, som analyseres for en raeekke pesticider (Miljgstyrelsens
Stofliste). Overvagningen af pesticider i de 5 vandlgb skal tilgodese
fire formal, der i praksis overlapper hinanden. Der skal ske en over-
vagning af basisforekomsten af pesticider i vandlgbene (strategi ).
Der skal ske en overvagning af forekomsten af pesticider i vandlgb i
de perioder, hvor pesticider benyttes mest i oplandet (sprgjteperio-
derne forar og efterdr) med henblik pa at registrere den maksimale
forekomst af forskellige pesticider (strategi Il). Der skal ske en over-
vagning af pesticider i perioder med den mindste vandfering i
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vandlgb (strategi 111). Der skal ske en overvagning af de maksimale
koncentrationsniveauer i de 20 vandlgb, som oftest findes under de
farste starre nedbgrsperioder i eller umiddelbart efter sprgjteseesonen
(strategi 1V).

Strategi I: Der udtages 4 vandprgver, som stikprgver, fordelt med en
vandpreve i hvert kvartal, dvs. i januar, april, juli og oktober maned.
Vandprgverne udtages sa vidt muligt omkring den 15. i hver af de
fire maneder. Vandpregverne udtages uden hensyntagen til nedbgrs-
og afstremningsforholdene pa de planlagte prevetagningsdage.

Strategi II: Der udtages 6 vandpraver, som stikprever, pa forud fast-
lagte tidspunkter af sprgjteseesonerne. Vandprgverne udtages i for-
arets sprgjtesaeson, fordelt med to vandprever i hver af manederne
maj og juni. Hertil kommer udtag af to vandpraver i efterarets
sprgjteseeson fordelt med en i hver af manederne oktober og novem-
ber. Vandprgver udtages sa vidt muligt lige omkring den 15. i hver af
de maneder, hvor der skal udtages pragver. | maneder med 2 vand-
prgver udtages den anden prgve omkring den 30. i maneden. Ved
prgveudtagningen i oktober skal stikprgven udtages omkring den 1. i
maneden da der allerede udtages en prgve den 15. oktober under
strategi 1. Planleegningen af prgvetagningstidspunkter skal sikre, at
resultaterne pa tveers af de 20 vandlgb kan sammenlignes for no-
genlunde samme tidspunkter, og dermed under nogenlunde ens
klimatiske forhold.

Strategi Ill: Der udtages 2 vandprgver, som stikprgver, i perioden
med den mindste vandfgring i vandlgb (baseflow). De to vandprgver
udtages med en prgve i august og en prgve i september under stabile
eller faldende afstremningsforhold. Prgverne udtages omkring den
15. i maneden med henblik pa sammenlignelighed klimatisk mellem
prover udtaget i de forskellige vandigb.

Strategi 1V: Der udtages 4 vandprgver som “intelligente” stikprgver,
dvs. prgver udtaget ud fra en indhentet viden om nedbgrs- og af-
stremningsforholdene i det pageldende vandlgb. Preverne udtages i
perioder med megen nedbgr (> 10 mm dagsregn), og/eller hvor der
kan registreres en stigning i vandstanden og vandfgringen ved hy-
drometristationen i det pageldende vandlgb. En vandprgve udtages
efter forarets sprgjteseeson i maj eller juni. Den anden vandprgve
udtages efter efterarets sprgjtesaeson i oktober. Den tredje vandprave
udtages i manederne november/december. Den fierde vandpreve
udtages i manederne februar/marts og hvis muligt i perioder med
snesmeltning og overfladisk afstramning fra marker. Det tilstraebes at
udtage vandprgverne ved den farste stgrre afstramningshaendelse
i/efter de to sprgjtesaesoner.

Hvis der ikke falder regn eller registreres stgrre stigninger i vandfg-
ringen i vandlgbet i manederne maj og juni udtages vandprgven i
forbindelse med eventuelle nedbgrs- og afstremningshandelser i juli,
august eller september. Hvis disse ikke forekommer overfgres vand-
preven til efterarets program, dvs. til oktober prgvetagningen. | dette
tilfelde udtages saledes 2 vandpragver som ‘intelligente’ stikprgver i
oktober. Hvis der ikke falder regn eller registreres stigninger i vand-



stand og dermed i vandfgringen i vandlgbet i oktober udtages de
opsparede vandprgver i november, derefter i december, januar osv.

Til fastleeggelse af prgvetagningsdage med “intelligente” stikprgver
kan DMI’s landsdaekkende 5 dggns prognoser for nedbgrsmaengden
benyttes. | normale ar, beregnet ud fra perioden 1961-90, vil 10 mm
dagsnedbgr i gennemsnit forekomme som vist i tabel 2. Sammen
med oplysninger om de forventede nedbgrsmangder vil muligheden
for en lgbende kontrol af udviklingen i vandstandsforholdene pa
hydrometristationen i det pageldende vandlgb kunne optimere
fastleeggelsen af provetagningsdagen. Det skal sa vidt muligt tilstrae-
bes, at vandprgver udtages omkring tidspunktet for maksimal vand-
fgring i vandlgbet, dvs. i denne type vandlgb ofte indenfor et tids-
rum af 2-4 timer.

| tabel 4 er den fastlagte prgvetagningsstrategi og -frekvens vist for
de 5 LOOP vandlgb (niveau 3 og 4).

Tabel 4: Prgvetagningsstrategi og -frekvens (antal vandprgver pr. maned)
for de 5 LOOP vandlgb (niveau 3 og 4) med overvagning af pesticider.

J F M A M J J A S O N D

Pragvetagningsstrategi | 1 - -1 - - 1r - - 1
Prgvetagningsstrategi Il - - - - 2 2 - - - 1 1
Prgvetagningsstrategi lll - - - - - - -1 1
Prgvetagningsstrategi IV - (1)* (1)* - (@@)° @ - - - @)° @' @

": En “intelligent” stikprgve udtages i en af de to méaneder
%): En “intelligent” stikprgve udtages i en af de to maneder
*): En “intelligent” stikprave udtages i lgbet af méneden

“): En “intelligent” stikpregve udtages i en af de to maneder.

Overvagning i dreen

| fire dreen indenfor to af LOOP-oplandene (niveau 3 og 4) skal der
udtages 8 arlige vandpraver, som analyseres for en raeekke pesticider.
Vandpraverne udtages med henblik pa at registrere den maksimale
forekomst af forskellige pesticider i dreen og sa vidt muligt de mak-
simalt forekommende koncentrationsniveauer af de enkelte stoffer.
Da de fleste draen i normale klimatiske ar lgber terre i lgbet af maj
maned kan prgvetagningsstrategien i dreen ikke felge den anvendte i
vandlgb. Der skal i stedet fokuseres pa de perioder hvor drzn igen
begynder at veere vandfarende i starten af efteraret og nedbgrsheaen-
delser.

Strategi Il: Der udtages 3 vandpraver som stikprgver pa forud aftalte
tidspunkter af aret. Vandprever udtages nar draenene igen bliver
vandfarende i lgbet af efterdret. Vandprgver udtages med en prove i
hver af manederne oktober, november og december. Vandpraver
udtages sa vidt muligt lige omkring den 15. i hver af de maneder,
hvor der skal udtages prever. Vandpregverne skal sa vidt muligt ud-
tages pd samme tidspunkter, som i de vandlgb hvortil dreenvand
strammer. Herved vil forekomsten og koncentrationsniveauet af pe-
sticider i dreen kunne sammenlignes med samtidige prgver udtaget i
vandlgb. Hvis draenene ikke er vandfgrende i oktober maned udsky-
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des prgvetagningsstrategi | til start i november og de fglgende prgver
udskydes tilsvarende en maned.

Strategi 1V: Der udtages 5 vandprgver som “intelligente” stikpraver.
Pragverne udtages i perioder med megen nedbgr (> 10 mm dagsregn)
og hvor der kan registreres en stigning i vandfgringen i de pagel-
dende dren ud fra stigninger i vandstanden. Der udtages en vand-
prgve i manederne januar, februar/marts, oktober, november og de-
cember. | de maneder hvor der er et tidsligt sammenfald mellem
draenprogram og vandlgbsprogram skal vandprgver s& vidt muligt
udtages pa samme dag. Det drejer sig om manederne februar/marts,
oktober og en af vandprgverne i november eller december.

Hyvis der ikke falder regn og kan registreres stigninger i vandfgringen
i dreenene i de udvalgte maneder overfgres vandprgven til den nzeste
maned og her udtages saledes 2 vandpragver som “intelligente” stik-
praver. Hvis der heller ikke falder den kreevede maengde nedbgr og
registreres stigninger i vandfgringen i dreenet i denne periode over-
fares de 2 vandpragver til naeste maned, hvor der sa udtages 3 vand-
praver osv. Hvis der ikke falder nedbgr og registreres stigninger i
vandfgringen i drenet i februar/marts overfgres prgven til farste
efterarsmaned, hvor draenene igen fgrer vand og prgven(erne) udta-
ges i denne maned eller den fglgende.

| tabel 5 er den fastlagte prgvetagningsstrategi og -frekvens vist for
dreenene.

Tabel 5 Prgvetagningsstrategi og -frekvens (antal vandprever pr. maned) for
de 4 dreen i LOOP-oplandene med overvagning af pesticider.

J F M A M J J A S O N D

Prgvetagningsstrategi Il - - - - - - - - - 1 1 1

Prgvetagningsstrategi IV 1* 1* 1* - - - - - - 1* 1* 71°

": En “intelligent” stikprgve udtages i lgbet af maneden
%): En “intelligent” stikprgve udtages i lgbet af de to méneder
*): En “intelligent” stikprave udtages i lgbet af méneden
): En “intelligent” stikprgve udtages i lgbet af méneden
®): En “intelligent” stikprave udtages i lgbet af méneden

Overvagning i 5 store vandlgb

I de fem store vandlgb skal der udtages 12 arlige vandprever, som
analyseres for en lang reekke miljgfremmede stoffer (se Miljgstyrel-
sens Stofliste). Vandpreverne udtages med henblik pa at registrere
basisforekomsten af de forskellige stoffer igennem aret.

For tungmetaller forventes der pa sigt gennemfart en tidsaekvidistant
og puljet pregvetagning ved brug af automatisk prgvetager, med hen-
blik pa bedst muligt, at kvantificere den totale meengde af tungme-
taller, som transporteres i vandlgbet. Denne metode kan dog ikke
iveerkseettes pd nuveerende tidspunkt, idet det kraever en narmere
aftestning af problemer omkring konservering, opbevaring mv., som
forventes gennemfart i lgbet af de forste 1-2 ar af programmet.

Strategi I: Der udtages 12 vandprgver som stikprgver med en prgve i
hver maned. Vandprgver udtages sa vidt muligt lige omkring den 15.



i hver maned. Dette skal sikre, at resultaterne pa tveers af de 5 vand-
lgb kan sammenlignes for nogenlunde samme tidspunkter, og der-
med under nogenlunde ens klimatiske forhold. De udtagne vand-
praver benyttes til analyser af alle stofgrupper (se Miljgstyrelsens
Stofliste). 1 1998/99 skal der ogsa udtages stikprgver til analyse for
tungmetaller og der gennemfgres bade en analyse for indholdet af
oplgste tungmetaller og partikelbundne tungmetaller. P4 en separat
vandprgve males tillige indholdet af suspenderet stof idet maengden
af frafiltreret tarstof bestemmes For kviksglv udtages en separat stik-
prave, hvori det totale kviksglv indhold bestemmes.

| tabel 6 er den fastlagte prgvetagningsstrategi og -frekvens vist.

Tabel 6 Prgvetagningsstrategi og frekvens for de 5 store vandlgb med over-
vagning af tungmetaller, pesticider og andre miljgfremmede stoffer.

J F M A M J J A S O N D

Prgvetagningsstrategi | 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1

Overvagning i 8 sger

I 2001 og 2003 skal der udtages 6 vandprgver i 8 sger, som analyseres
for en raekke miljgfremmede stoffer (se Miljgstyrelsens Stofliste).
Vandprgverne udtages med henblik pa at registrere basisforekom-
sten af de forskellige stoffer i sgvandet i sommerperioden.

De 6 prgver udtages med to i juni, to i juli, en i august og en i sep-
tember. Prgvetagningstidspunktet bgr falge pregvetagningen, der
finder sted til de gvrige vandkemiske analyser i de pagaeldende sger.

| tabel 7 er den fastlagte prgvetagningsstrategi og -frekvens vist for
overvagningen i sger.

Tabel 7 Prevetagningsstrategi og -frekvens for de 8 sger med overvagning
af tungmetaller, pesticider og andre miljgfremmede stoffer i vand.

J F M A M J J A S O N D

Vandprgver - - - - - 2 2 1 1
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5 Procedurer for udtagning af praver i
vandlgb, draen og sger

5.1 Prgvetagningsvolumen

Overvagningsprogrammet omfatter mange forskellige stofgrupper,
som stiller forskellige krav til analysemetoder. Det er derfor ngdven-
digt at indsamle separate vandprgver (dvs. i separate flasker) til hver
analysemetode (stofgruppe i analystisk henseende). De enkelte stof-
fer tilharer forskellige stofgrupper i analytisk sammenhang. Vejle-
dende krav til prgvetagningsvolumen af vand for de enkelte stof-
grupper er i givet i tabel 8.

Tabel 8 Det anbefalede ngdvendige pravetagningsvolumen af vand til de
enkelte stofgrupper (analytisk). | alle tilfeelde skal det valgte analyselabora-
torium spgrges om de anbefalede vandmengder er tilstreekkelige eller
eventuelt kan reduceres.

Stofgruppe Betegnelse Prgvetagnings-
(analytisk) volumen
Gruppe 0  Suspenderet stof og glgdetab 1 liter i polyethylen/teflon
flaske
Gruppe 1  Tungmetaller minus kviksglv 2 liter i polyethylen/teflon
flaske
Gruppe 2 Kviksglv 1 liter i glasflaske
Gruppe 3  Chlorerede pesticider; Halogenerede aro-
matiske 5 liter i glasflaske
kulbrinter (PAH) og Chlorphenyler (PCB)
Gruppe 4  Delmaengde af pesticider 1 liter i glasflaske
Gruppe 5 Delmaengde af pesticider 1 liter i glasflaske
Gruppe 6 Delmaengde af pesticider 1 liter i glasflaske
Gruppe 7 Delmaengde af pesticider 1 liter i glasflaske
Gruppe 8 Delmaengde af pesticider 1 liter i glasflaske
Gruppe 9 Delmaengde af pesticider 1 liter i glasflaske
Gruppe 10 Delmaengde af pesticider 1 liter i glasflaske

Gruppe 11  Alkylphenolforbindelser, Polyaromatiske
kulbrinter og Blgdggrere 2 liter i glasflaske®
Gruppe 12 /tere og halogenerede alifatiske kulbrinter 2 liter i glasflaske

Gruppe 13 Chlorphenoler (pentachlorphenol), Anioni-

ske 2 liter i glasflaske
detergenter
Gruppe 14 Organotin 2 liter i glasflaske
Gruppe 15 Dioxiner og Furaner 3 liter i 5 liters glasflaske’

1): Vand til denne analyse udtages i brune glasflasker. Alle andre glasflasker er al-
mindelige pyrex glasflasker. Der anvendes red cap lag med teflonindlaeg til alle
glasflasker.

2): Der anvendes 5 liters glasflaske da praven skal nedfryses.



I hvert enkelt tilfeelde skal det valgte analyselaboratorium spgrges
om det faktiske behov for vandvolumen til analyse af de enkelte
grupper af stoffer. Med de i tabel 8 anbefalede krav til vandvolumen
skal der for at deekke alle pesticider, der skal analyseres for, udtages
8 stikpraver i otte forskellige glasflasker.

De otte prover skal ifelge tabel 8 besta af syv 1 liters prgver og en 5
liters prove. Ved de malestationer hvor der skal analyseres for tung-
metaller skal der hertil udtages tre separate vandprgver: To 1 liters
praver i polyethylen/teflon flasker, samt en 1 liters prgve i glasfla-
ske.

5.2 Udtag af vandprgver ved stikprgvetagning

Udstyr

Stikprgvetagning af vand fra vandlgb, dreen og sger udtages ved an-
vendelse af pyrex glasflasker med red cap lag med teflonindleag.
Stikprgvetagning af vand til analyse af tungmetaller minus kviksglv
skal dog udtages i forkonditionerede, polyethelen flasker. Vandprgve
til analyse for suspenderet stof og glgdetab udtages ogsa i polyethe-
lenflasker. Alt prgvetagningsudstyr, der kommer i forbindelse med
vandprgverne (flasker, 1&g, filtreringsudstyr, mv.) skal renggres om-
hyggeligt for at undga kontaminering af prgverne (se kapitel 6). Prg-
vetagningsflasker etc. skal leveres rensede af det laboratorium, der
skal udfare analysen.

Hvordan og hvor udtages vandprgver?

Vandlgbspraver

Vandprgver i vandlgb udtages manuelt i en eller som oftest i flere
separate glasflasker (se afsnit ovenfor). Vandprgver udtages ved for-
sigtigt, dvs. uden at opmudre voldsomt fra vandlgbsbunden, at vade
ud i vandlgbet lige nedstrems for det valgte prgvetagningssted. Prg-
vetagningsstedet skal veere i et frit stremmende profil sa vidt muligt
uden vandplanter og med tilstreekkelig vanddybde til at undga kon-
taminering af vandprgven med bundsediment.

Far pravetagning skylles flasken tre gange med vandlgbsvand udta-
get umiddelbart under vandoverfladen ved prgvetagningsstedet.
Brug ca. 10-20% af flaskevolumen ved hver skylning. Hvis der er
anvendt konservering i de medbragte flasker skal disse selvfglgelig
ikke forskylles i vandlgbsvand fgr den egentlige prgvetagning.

For at undga kontaminering af vandprgver skal man ikke saette han-
den for flaskemundingen under skylning, men blot omryste flasken
med det udtagne vandvolumen. Efter skylning af flasken heldes
skyllevand ud i nedstrgms retning for prgvetagningsstedet. Selve
vandprgven til analyse for miljgfremmede stoffer udtages ved at
dyppe flasken med lgst pasat 1dg ned under vandoverfladen med
mundingen i opstrams retning. Laget fjernes og efter fyldning af fla-
sken tages den op og laget paskrues omhyggeligt.
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Ved udtag af vandprgver i flere flasker udtages prgver samme sted
og indenfor sa kort et tidsrum som praktisk muligt.

Enkelte af stofgrupperne i tabel 8 kraever en serlig prgvetagning og
handtering:

Pragvetagning for gruppe 12 stofferne i tabel 8 skal ske ved at flasken
fyldes langsomt for at undga luftbobler og flasken skal fyldes til
overlgb (dvs. uden at der star luft mellem vand og lag). Langsom
fyldning kan ske ved at fastholde laget over den nedsankede flaske
sa vandlgbsvand langsomt siver ind i flasken under prgvetagning.

For praver til tungmetalbestemmelse (minus kviksglv) skal der sna-
rest muligt efter prgvetagningen, og indenfor samme arbejdsdag,
gennemfgres en filtrering af prgven gennem 0,45 um polycarbonat
membranfilter. Den filtrerede vandmangde bestemmes ved vejning.
Filtret med suspenderet stof placeres med plastpincet i en opluk-
ningsflaske. Filterholderen skylles indvendigt med 10 ml Milli-Q
vand, der herefter haldes over i oplukningsflasken sammen med 2
ml koncentreret salpetersyre (suprapur). Oplukningen af filteret
foretages i henhold til DS 259:1982, men med reduceret syremangde,
som anfgrt. Maengden af suspenderet tgrstof bestemems separat med
anvendelse af samme filterstarrelse.

Vandprgven, den filtrerede prgve, samt filterresten skal opbevares sa
kontaminering af lag og beholder undgas under transport og handte-
ring. Der anvendes mest hensigtsmaessigt dobbeltlag plastposer, hvor
det yderste lag fjernes ved ankomsten til laboratoriet.

Det ma tilses, at der ikke sker forurening af 1ag og yderside af flasker.
Handteringen af flasken skal derfor forega med plasthandsker, sa der
undgas kontaminering fra handfladen. Plastposer og engangs plast-
handsker leveres sammen med flaskerne fra laboratoriet.

Hvis det valgte laboratorie skal nedfryse vandprgver skal der tages
hensyn til dette ved pragvetagningen. Vandprgver skal i disse tilfeelde
udtages i en flaske med op mod det dobbelte volumen af det pakrae-
vede for analysen (se afsnit 6.2).

Ved pragvetagning ma der ikke anvendes gummihandsker mv. idet
disse for enkelte af de miljgfremmede stoffer kan medvirke til at
kontaminere vandprgverne. | tvivistilfeelde spgrges det valgte labo-
ratorie omkring muligheder for anvendelse af handsker i forbindelse
med prgvetagning.

Personer der udtager prgverne ma ikke have anvendt miljgfremmede
stoffer i andre sammenhange fgr prgvetagning, som f.eks. sprgjtning
med pesticider.

Dranvandsprgver

Vandprgver i dren udtages manuelt i en, eller normalt i flere glasfla-
sker. Vandprgver udtages normalt direkte fra draenet i dreenbrgnden
ved at holde flasken under den frie vandstrale. Hvis dette er umuligt
pa grund af stuvning mv. udtages vandprgven enten i det frie over-



lgb fra overfaldet eller fra vandmagasinet i brgnden. Udtag af praver
fra vandmagasinet ma kun foretages i ngdstilfeelde nar opholdstiden
er meget kort, dvs. ved stor drenafstremning (typisk stuvningssitu-
ationer hvor det frie dreenudlgb er under vand). Fgr udtag af vand-
prove skal flasken skylles i dreenvand udtaget samme sted, som
vandprgven til analyse udtages.

Ved udtag af vand i flere glasflasker gennemfgres prgvetagningen
indenfor sa kort et tidsrum som muligt. Ellers skal de samme forhold
som angivet ovenfor for udtag af praver fra vandlgb fglges hvad an-
gar mulig kontaminering af praver mv.

Sgvandsprever

Vandprgver i sger udtages manuelt i en, eller normalt i flere glasfla-
sker. Vandprgver udtages ved midtstationen i den pageldende sg
(normale neeringsstofstation) og udtages lige under vandoverfladen.

De samme procedurer og hensyn under prgvetagningen, som angivet
under prgvetagning i vandlgb ovenfor fglges.
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6 Renggring, konservering, opbevaring,
meerkning og fremsendelse af vand-
praver til analyse

Alle glasflasker og polyethelenflasker, der anvendes til udtag af
vandprgver til analyse af miljgfremmede stoffer, skal renggres meget
omhyggeligt for at undga kontaminering af pregverne. Desuden skal
vandprgver til analyse for visse af stofgrupperne konserveres, hvis
de ikke umiddelbart, dvs. indenfor et dggn, kan bringes til et analy-
selaboratorium. Ved automatisk prgvetagning skal der ske en for-
konservering i glasflaskerne.

6.1 Renggring af prgvetagningsudstyr

Laboratorierne har ansvar for levering af specialrensede prgvetag-
ningsflasker, séledes at det sikres, at der ikke sker kontaminering af
praven fra prgvetagningsflasken.

Nedenstdende procedurer skal derfor kun ses som eksempler pa mu-
lige rensemetoder.

Vandprgver

Renggringsmetode 1 - analyse af organiske komponenter i vandpraver

Glasflasker laegges i blgd i RBS-oplgsning i mindst 12 timer. Glassene
skylles derefter med 3 x hanevand og dernast med 3 x millipore-
vand. Herefter tarres glassene i tarreovn ved 105 °C i 2 timer. Deref-
ter udgledes glassene ved 450 °C i 6 timer. Glasvarer der har inde-
holdt hgje koncentrationer af miljgfremmede stoffer (> 1 mg I"), bar
ikke senere anvendes til prgver med lavt indhold af miljgfremmede
stoffer. Det valgte analyselaboratorium skal have rutiner herfor.

Renggringsmetode 2 - tungmetal analyse

Der anvendes nye plastflasker, som laegges i fortyndet salpetersyre (1
del salpetersyre og 3 dele vand) i minimum 1 daggn. Herefter skylles
flaskerne grundigt med Milli-Q vand eller tilsvarende og fyldes til-
sidst med Milli-Q vand. Flaskerne henstar fyldte med vand i mini-
mum 1 dggn og indtil anvendelse, hvorefter de temmes og pakkes i
plastposer. Laboratoriet skal dokumentere, at den anvendte rengg-
ringsprocedure er tilstrekkelig for anvendelse i forbindelse med
prgvetagning af ferskvand.

Glasflasker til bestemmelse af kviksglv leegges i blgd i RBS-
oplgsning i mindst 12 timer. Glassene skylles derefter 6 x med mil-
liporevand. Dernast leegges glassene i blgd i 6% salpetersyre i 24
timer, hvorefter glassene igen skylles med 6 x milliporevand og tar-
res i stavfrit rum. Alle flasker til tungmetalanalyser skal veere for-
konditionerede for at minimere ionbytning mellem flaske og metal-
lerne i vandpraven.

Metode 3 - dioxin analyse
Til dioxinanalyse skal der anvendes nye ovnbehandlede glasflasker.



Metode 4 - analyse af blgdgarere
Til analyse af bladggrere skal der anvendes nye ovnbehandlede glas-
flasker.

6.2 Konservering af prgver

Vandprgver udtaget som stikpraver

Pragver der ikke kan blive analyseret indenfor 24 timer skal normalt
konserveres. Muligheden for konservering af vandprgver afhaenger
af hvilke komponenter, der skal analyseres for. Vandprgver til analy-
se af tungmetaller skal konserveres hurtigst muligt efter prgvetag-
ningen. Konservering af vandpraver skal ske efter foreskreven filtre-
ring. Konservering aftales i gvrigt med analyselaboratoriet. Hvis
vandprgver konserveres ved frysning ma flaskerne kun fyldes ca.
halvt op. Prgverne skal indfryses liggende og vendes hyppigt under
indfrysning for at undga spraengning af flasken.

6.3 Opbevaring af praver

Vandprgver udtaget som stikpraver

Ved transport af vandpregver fra prgvetagningsted til laboratoriet
skal vandprgver opbevares pad kgl. Brug max-min termometer til
kontrol af temperaturforhold. Alle vandpraver skal afleveres sa hur-
tigt som muligt til laboratoriet (inden et daggn), for derefter at blive
konserveret. Hvis dette ikke er muligt fglges retningslinier vedrgren-
de konservering af vandpragver efter prgveudtagning, som dette er
aftalt med det pagaldende amalyselaboratorium for den enkelte
stofgruppe.

Vandprgver udtaget med automatisk prgvetager

Vandpraver skal opbevares pa kal i prgvetageren og skal for de fleste
stofgrupper konserveres ved tilsetning af konserveringsmiddel i
proveflaskerne forud for deres opsatning i prgvetageren. Konserve-
ringsmetode for de enkelte stofgrupper aftales med det pagealdende
analyselaboratorium.
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7 Kvalitetssikring

Generelt

En kvalitetssikring af undersggelser af miljgfremmede stoffer (uor-
ganiske samt organiske stoffer) i ferskvand og heraf relaterede matri-
cer skal sikre, at de indsamlede data opfylder de kvalitetskrav, der er
opstillet til malingen. Saledes omfatter kvalitetssikringen samtlige de
processer, der indgar i malingen:

* planlaegning

* prgvetagning

¢ prevehandtering

» transport og opbevaring

» proveforberedelse og analyse
 datahandtering

* rapportering

Det er ngdvendigt, at samtlige delprocesser er kvalitetssikrede. Dette
skal ske blandt andet ved at en raekke standardoplysninger registre-
res i felten og pa laboratoriet. De nedenstaende oplysninger skal op-
fattes som de minimale krav til oplysninger, der skal indleegges i da-
tabaser sammen med de kvalitetssikrede analyseresultater. Oplys-
ningerne skal ligeledes indberettes til fagdatacentrene ved udveks-
ling af data.

7.1 Dokumentation af feltprgvetagning af vandprg-
ver

Ved dokumentation af ovenstaende skal der ved hver prgvetagning
(enkeltflaske) registreres et antal oplysninger, som er ngdvendige og
veerdifulde i en senere bearbejdning og analyse af resultaterne. Do-
kumentationen omfatter altsd den enkelte prgve, der er udtaget, og
oplysningerne skal falge den enkelte stofanalyse. Ofte vil flere praver
skulle udtages i separate glasflasker til analyse af de enkelte stof-
grupper. For hver af disse enkeltprgver skal der sdledes ske en regi-
strering.

Som minimum registreres nedenstdende oplysninger. Registreringen
skal ske i felten af personen der udtager prgverne.

. Vandlgbsnavn

. Stationsnavn

. Stationsnummer

. Rekvirent af prgve (amt)

. Dato og tidspunkt for prgvetagning

. Eventuel slutdato og tid for prgvetagning (ved automatisk
prgvetagning)

. Pravetype (kodeliste)

. Pragvetagningsudstyr (kodeliste)

. Flasketype (kodeliste)



. Konservering i felt (kodeliste)

. Pragvetagningsinterval (ved anvendelse af automatisk prg-
vetager)

. Flowkonstant (ved flowproportional prgvetagning)

. Antal udtagen stikprgver som den puljede prave bestar af
(ved anvendelse af automatisk prgvetager)

. Vandtemperatur ved prgvetagning

. Bemarkninger om opbevaringstemperatur i transport

. Bemarkninger om feltprgvetagning

Det er vigtigt, at alle udtagne vandprgver umiddelbart efter udtag
leegges pa kal i keletaske eller lignende, og at der holdes en tempe-
ratur pa < 5 oC under transport indtil aflevering af vandpraver pa
analyselaboratorie. Hvis dette ikke er tilfeeldet, skal oplysninger om
opbevaringstemperatur indberettes i bemarkninger til feltpravetag-
ning.

7.2 Kvalitetskrav, kvalitetskontrol og kvalitetssik-
ring af analysemetoder og -resultater

Generelt

Til analyse af kemiske stoffer og forbindelser i ferskvand med videre
kan der anvendes forskellige analysemetoder, som vil veere afhaengig
af det enkelte analyselaboratoriums udstyr og metodeudvikling samt
af specifikke krav stillet af Miljgstyrelsen. | forbindelse med analy-
semetodernes kvalitet skal laboratoriernes analysemetoder kunne
dokumenteres at leve op til de kvalitetskrav, som stilles dels af Mil-
jostyrelsen og dels af de relevante fagdatacentre. Til indberetning af
data vil der blive oprettet STANDAT-koder for alle de stoffer, der
skal analyseres med plads til angivelse af kvalitetsparametre (detek-
tionsgraense, preecision og ngjagtighed). Dokumentationen skal end-
videre foreligge pa laboratorierne og skal kunne rekvireres af “bru-
gerne”.

Kvalitetskrav til beregning af detektionsgranser:

Kravet til analysemetodernes detektionsgraenser er anfart i Miljasty-
relsen (1999). Detektionsgraenserne skal beregnes, sdledes som dette
hidtil har veeret praksis. Der henvises for eksempel til bogen: Meto-

devalidering, VKI /1/.

Analysemetodens preecision:

Laboratoriet skal fare intern kvalitetskontrol med kontrolkort og med
brug af et egnet referencemateriale. For de uorganiske stoffer er den-
ne praksis beskrevet i Miljgstyrelsens bekendtggrelse nr. 637 /2/. For
de organiske stoffer og forbindelser skal Miljgstyrelsens krav hertil
veere opfyldt. Ved afrapporteringen anfgres pracisionen (angivet
som S,, den totale standardafvigelse).

Analysemetodens ngjagtighed:

Analysemetodens ngjagtighed dokumenteres ved brug af et relevant,
certificeret referencemateriale (hvor dette findes). Hvor der ikke fin-
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des et certificeret referencemateriale, anvendes der et andet kontrol-
materiale med kendt indhold. Ved afrapporteringen anfagres meto-
dens ngjagtighed (angivet som % genfinding), hvor dette er pakrae-
vet, samt en angivelse af, hvordan sporbarheden er tilvejebragt.

Miljgstyrelsen anviser, hvilke prastationsprgvninger analyselabora-
torierne skal deltage i, og ligeledes, hvilke kvalitetskrav, der skal vee-
re opfyldt.

Data rapportering

Specielt med hensyn til rapportering af analyseresultater skal denne
omfatte en dokumentation dels af feltmaessige forhold, forhold for
prgvetagning, -transport og -opbevaring og dels af den relevante
analysekvalitet. For hvert enkelt stof, der rapporteres, skal analysere-
sultatet, sammen med de i afsnit 7.1 angivne feltoplysninger, veere
ledsaget af falgende oplysninger:

« Navn pa analyselaboratorium

« Opbevaringstemperatur pa laboratoriet (kodeliste)

« Dato for prgvens modtagelse pa analyselaboratorie
 Klokkeslat for pravens modtagelse pa analyselaboratorium
« Dato for konservering af prgve pa analyselaboratorie
 Klokkeslat for konservering af preve pa analyselaboratorie
« Dato for analyse af prgven pa laboratorie

» STANDAT-kode for stof analyseret eller anden kode

» Konserveringsmiddel/-metode i laboratoriet (kodeliste)

* Prgvevolumen til analyse

* Analysemetode (kodeliste)

» Eventuel forbehandling (kodeliste)

» Eventuel filtreringsmetode (kodeliste)

» Oplukningsmetode (kodeliste)

» Fraktion analyseret (kodeliste)

» Resultat af analysen

» Detektionsgraense

» Preecision (standardafvigelse som S))

« Analysemetodens ngjagtighed( genfinding), hvor dette er pakrae-
vet

* Genfindingsmetode (kodeliste)

* Bemerkninger laboratorieanalyse

Se eventuelt mere om kvalitetssikring i Bekendtggrelse om kvalitets-
krav til miljgmalinger udfart af akkrediterede laboratorier, certifice-
rede personer mv. Miljg- og Energiministeriets Bekendtggrelse nr.
637 /72/.

Referencer:

/1/: Handbog i Metodevalidering for Miljglaboratorier, VKI decem-
ber 1994.
/2/: Miljgstyrelsens bekendtggrelse nr. 637 af 30 juni 1997.
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