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0. SAMMENDRAG 0G KONKLUSJON

Miniringtest 8614 ble gjennomfort i september - oktober 1986, og om-
fattet bestemmelse av nitrat, ammonium 0g totalnitrogen i syntetiske

vannprever, samt naturlig ferskvann og sjevann tilsatt kjente stoff-
mengder.

Alle 19 innbudte laboratorier deltok i miniringtesten. Analyseresul-
tatene ble bearbeidet statistisk og vurdert ut fra hva som kan anses
rimelig i overvdkingssammenheng.

Totalt ble vel 72 prosent av resultatene klassifisert som akseptable.
Dette er prosentmessig noe lavere enn ved siste miniringtest, der de
samme analysevariable inngikk. Det er en gkning i antall laboratori-
er som har fatt godkjent nesten alle resultatene.

De ikke-akseptable resultatene er stort sett konsentrert til bestemte
laboratorier som md satse spesielt p& & f& feilkildene ved nitrogen-
bestemmelsene under kontroll, blant annet gjennom systematisk kvali-

tetskontrol]
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1. INNLEDNING

Det statlige program for forurensningsovervdking ble etablert i 1980
med Statens forurensningstilsyn (SFT) som ansvarlig for gjennom-
faringen. Norsk institutt for vannforskning (NIVA} er faglig koor-
dinator for overvdkingen av vassdrag og fjorder, og virker som nasjo-
nalt referanselaboratorium pd vannanalyseomridet.

Som ledd i arbeidet med & sikre p&litelige og sammenlignbare overvi-
kingsdata organiserer referanselaboratoriet spesielle miniringtester
hvor analysevariabler, konsentrasjonsnivder og resultatbedemmelse er
tilpasset formdlet. Deltakere er regionale laboratorier som medvir-
ker i overvdkingsprogrammet.

Miniringtest 8614 omfatter bestemmzlse av nitrat, ammonium og total-
nitrogen i syntetiske og naturlige vannprever. Gjennomferingen av
ringtesten er beskrevet i Tillegg 1.

2. RESULTATER

Deltakernes analyseresultater er bearbeidet statistisk og illustrert
grafisk ved hjelp av EDB-programmer utarbeidet av NIVA. Fremgangs-
maten ved behandling av talimaterialet er nermere omtalt i Tillegg 2.

En oversikt over resultatene, fordelt pd forskjellige analysemetoder,
er gjengitt i tabell 1. For hver variabel og metode er oppfert sann
verdi og noen utvalgte statistiske sterrelser.

Analyseresultatene er illustrert i figurene 1 - 15, der hvert labora-
torium er representert med et kors og identifikasjonsnummer. Noen re-
sultater som avviker betydelig fra de sanne verdier er ikke kommet
med 1 diagrammene.

De enkelte Tlaboratoriers resultater - ordnet etter identifikasjons-
nummer - fremgdr av tabell 3.1, se Tillegg 3. Et mer fullstendig
statistisk materiale er samlet i de svrige tabellene i samme tillegg.



Tabell 1. Oversikt over resultatene ved miniringtest 8614.

ANTALL MEDIAN GIJENNOMSNITT/STANDARDAVVIK RELATIVT RELATIV

ANALYSEVARIABEL PROVE- SANNE VERDIER 1 2 ST.AVWIK FEIL

METODE PAR 1 2 Tor u 1 2 SNITT ST  SNITT  STD 1 2 1 2
NITRAT-NITROGEN BB 70,0 80.0

ALLE METODER 19 0 71.0 81.4 70.6 3.8 83.2 8.0 5.3 9.7 0.9 4,0

AUTOANALYSATOR 18 0 70.5 81.2 70.4 3.8 83.2 8.3 5.4 9.9 0.6 4,0

NS4745 1 0 74.0 84.0 5.7 5.0
- NITRAT-NITROGEN - D 173.0 173.0 ’

ALLE METODER 19 0 172.0 173.0 171.3 7.2 172.2 7.4 4.2 4.3 -1.0 -0.5

AUTOANALYSATOR 18 0 172,5 173.5 171.4 7.4  172.5 7.5 4.3 4.4 -0.9 -0.3

NS4745 1 0 170.0 167.0 ~1.7 -3.5
NITRAT-NITROGEN EF 25.0 31.0

ALLE METODER 16 ¢ 25.0 30.6 23.9 3.2 30.0 2.4 13.4 8.1 ~4.3 -3.3

AUTOANALYSATOR 15 0 25,0  30.2 23.8 3.3 29.9 2.5 13.8 8.4 -4.8 -3.6

NS4745 1 0 26.0 31.0 4.0 0.0
NITRAT-NITROGEN GH  22.5 27.0

ALLE METODER 19 0 22.0 27.0 22.5 2.5 27.0 2.7 11,2 10.0 -0.0 0.1

AUTOANALYSATOR 18 0 22.0 26.8 22.5 2.6 27.0 2.8 11.5 10.3 -0.1 =~0.1

NS 4745 1 0 23.0 28,0 2.2 3.7
NITRAT-NITROGEN IO 67.5 90.0

ALLE METODER 19 ¢ 67.0 89.0 66.4 4,7 88.3 5.7 7.1 6.4 -1,7 ~1.9

AUTOANALYSATOR 18 0 66.5 88.9 66.3 4.9 88.3 5.8 7.3 6.6 ~1.8 ~-1,9

NS4745 } 1 0 68.0 89.0 0.7 -1.1
AMMONTUM~NITROGEN BB 59,0  65.0

ALLE METODER 18 2 58.5 63,5 57.9 5.3 63.6 4.4 9.1 6.9 -1.8 -2.2

AIFTOANALYSATOR 8 2 58,0 63.5 55.5 6.1 62.0 6.4 10.9 10.3 ~5.9 -4.6

NS4746 10 0 58,5  63.5 59.4 4.4 64.6 2.6 7.5 4.0 0.7 -0.7
AMMONIUM-NITROGEN D 105.0 90.0

ALLE METODER 18 1 101.0 88,0  102.1 11.5 88.0 8.5 11.3 8.6 =-2.7 =-2.2

AUTOANALYSATOR 8 1 101.0 90.0  105.9 15.5 91.6 10.5° 14.6 11.5 0.9 1.8

NS4746 10 0 100.0 88,0 99,5 7.6 85.4 6.0 7.6 7.1 -5,3 -5,1
AMMONTUM-NITROGEN EF 28,0  32.0

ALLE METODER 12 1 25,0  30.0 26.3 7.9 30.8 8,1 30.2 26.4 -6.0 -3.8

AUTOANALYSATOR 5 0 23,0 25.5 25.7 9.0 26.9 6.3 34,9 23.3 -8.1 ~15.9

N34746 7 1 26,9  35.7 26.8 7.8 34,1 8.6 29.1 25.1 -4.3 6.4
AMMONTUM-NITROGEN GH 17.5  21.0

ALLE METODER 19 1 17.0 22,0 17.4 3,2 22.4 4.1 18.2 18.4 -0.8 6.5

ATOANALYSATOR 8 1 15.0 21.0 16.3 4.6 23.3 6.0 28,1 25.6 -6.7 11.2

NS4746 11 0 18,0 23.0 18.0 1.8 21.8 2.5 9.7 11.4 3.0 3.6
AMMONIUM-NITROGEN I 52,7  70.0

ALLE METODER 19 1 55.0 71.0 54,7 5.8 72.3 6.8 10.5 9.5 3.8 3.2

AUTOANALYSATOR 8 1 52.0 69.0 55.6 7.3 73.7 8.6 13.2 11.7 5.5 5.3

NS4746 11 0 57.0 72.0 54.1 4.8 71.4 5.7 8.9 8.0 2.6 2.0
TOTALT NITROGENINNHOLD AB  164.0 180.0

ALLE METODER i8 1 174.0 183.0 166.3 34.1 181.2 32.4 20.5 17.9 1.4 0.7

AUTOANALYSATOR 17 1 172.0 182.5 165.3 35,0 180.6 33.3 21.2 18.5 0.8 0.3

NS4743 1 0 182.0 192.0 11.0 6.7
TOTALT NITROGENINNHOLD CD  515.0 474.0

ALLE METODER 18 0 513.0 474.5 502.9 57.6 456.6 55.5 11,5 12.2 -2.4 =3.7

AUTOANALYSATOR 17 0 514.0 479.0  503.3 59,3 456.5 57.2 11.8 12.5 =-2.3 =3,7

NS4743 1 0 497.0 458.0 -3,5 ~-3.4
TOTALT NITROGENINNHOLD EF 158.0 183.0

ALLE METODER 15 2 159.0 188.0  160.6 34.2  187.7 31.2 21.3 16.6 1.6 2.6

AUTOANALYSATOR 14 2 152.0 186.5 155,9 31.2  18.4 32.3 20,0 17.3 -1.3 1.9

NS4743 1 0 216.0 203.0 36.7 10.9
TOTALT NITROGENINNHOLD GH  75.0 90,0 i .

ALLE METODER 17 1 75.8 94.6 78.6  13.0 93.7 12.6 16.6 13.5 4.8 4.1

AUTOANALYSATOR 6 1 71.5 95,0 79.3  13.2 94.5 12,7 16.7 13.4 5.7 5.0

NS4743 . 1 0 69,0 82.0 -8.0 -8.9
TOTALT NITROGENINNHOLD IJ  225.0 300.0

ALLE METODER 17 0 228.0 304.0 227.9 26.4  300.3 22.5 11.6 7.5 1.3 0.1

AUTOANALYSATOR 16 0 229.0 304.0 229.6 26.3 301.6 22,6 11.5 7.5 2.0 0.5

NS4743 1 0 201.0 280.0 ~10.7 ~6.7

U = UTELATTE RESULTATER



2.1 Nitrat

Resultatene er presentert i figurene 1-5 og tabellene 3.2 - 3.6. Det
ble totalt sett oppnddd meget tilfredsstillende resultater for
nitrat, med 83% akseptable resultatpar.

Alle laboratoriene unntatt nr. 3, benyttet en automatisert versjon av
Norsk Standard ved bestemmelse av nitrat. NS 4745 omfatter en metode
for bestemmelse av nitrat i ukonserverte praver. Alle prevene ved
denne miniringtesten var syrekonserverte, og mange av laboratoriene
neytraliserte derfor prevene for analyse. Dette kan medfore en okt
usikkerhet i analyseresultatet, men ser ikke ut til & vare
fremtredende ved bestemmelsen.

Preveparene GH og 1IJ skulle fremstilles av de enkelte laboratorier
ved fire ulike fortynninger av den tilsendte preven merket X. Plottes
det enkelte laboratoriums resultater for disse prevene mot de tilsva-
rende sanne verdier, far man et inntrykk av kalibreringskurven hos
laboratoriet. I figur 16 er dette gjort for noen laboratorier der
avviket fra de sanne verdier er spesielt markert. Kurver hvor avviket
fra den teoretiske 450—1injen er proporsjonal med konsentrasjonen,
tyder pd at det er kjemiske effekter som er &rsak til avviket. Dette
gjelder laboratoriene nr. 2, 13 og 14.

Hvis avviket er tilnzrmet konstant og uavhengig av nitratkonsentra-
sjonen, kan feilaktig nullstilling av instrumentet, eventuelt feilak-
tig blindprevekorreksjon, vare &rsaken. Dette ser ut til 3 vere til-
felle hos laboratorium nr. 12, mens avviket hos laboratorium nr. 16
ser ut til 3 vare en kombinasjon av begge feiltyper.

2.2 Ammonium

Resultatene er presentert i figurene 6-10 og tabellene 3.7 - 3.11.
Totalt sett ble det oppnédd relativt brukbare resultater for ammonium
ved denne miniringtesten.

Noe over halvparten av laboratoriene utferte bestemmelsen manuelt
etter Norsk Standard, NS 4746, men de svrige laboratoriene benyttet
en automatisert versjon av denne metoden. Det er ingen entydig
forskjell mellom resultatene fra disse to gruppene.

Resultatene for provene G-J ble ogsd brukt til & fremstille "kali-
breringskurver" for de deltagende laboratorier. Kurver for noen labo-
ratorier med spesielt avvikende resultater er gjengitt i figur 17.



Som det fremgdr av denne har laboratorium nr. 14 altfor hoye resulta-
ter for ammonium, og avviket er uavhengig av konsentrasjonen. For de
ufortynnede prevene A-D er avviket noe mindre. Laboratoriet md i
ferste rekke kontrollere om kontaminering kan vere &rsaken ti] det
store avviket.

Hos Tlaboratorium nr. 7 og 17 er avviket proporsjonalt med konsentra-
sjonen, og &rsaken er sannsynligvis av kjemisk art. Feil ved kalibre-
ringen, spesielt hvis reaksjonsbetingelsene under kalibrering og ved
analyse er 1itt forskjellige, kan vare &n &rsak ti] proporsjonale
avvik. De kjemiske forhold under reaksjonen pdvirker resultatet, og
spesielt er pH av stor betydning. Det mi kontrolleres at pH i reak-
sjonsblandingen ligger innenfor relativt snevre grenser fra preve til
preve.

Norsk Standard foreskriver analyse av ammonium i ukonserverte prgver,
slik at de fleste av deltakerne mitte ngytralisere den tilsatte kon-
serveringssyren for bestemmelsen. Dette medferer en gkt usikkerhet i
analyseresultatene, s@rlig for de laboratorier som benytter manuell
bestemmelse. Ved den automatiserte metoden er pH-variasjoner i
provene mindre kritisk, siden mengden av buffer i forhold til prove
er mye sterre enn ved den manuelle metoden. Referanselaboratoriet
har oppgitt asiditeten til alle pregvene slik at det skulle bli
enklere for deltagerne & neytralisere provene. Dette ser ut til & ha
bidratt til at de fleste laboratorier har oppnaddd brukbare resultater
ved denne miniringtesten.

Syrekonservering har vist seg & vare helt nedvendig for & stabilisere
provene, spesielt tydelig er dette i sjevann hvor ammonium forsvinner
i Tepet av kort tid hvis tilsetning av syre utelates {9). Noytralise-
ringstrinnet kan relativt enkelt bygges inn i den automatiserte ana-
lysemetoden, men flere av de laboratorier som benytter autoanalysator
har allikevel fdtt sterkt avvikende resultater for ammonium.

Hos laboratorium 8 og 16 er &rsaken til avviket i prgvene G-J 8pen-
bart en kombinasjon av proporsjonale og konstante feil. Feilaktig
blindprevekorreksjon gir opprav til konstante feil.
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2.3 Totalnitrogen

Resultatene er presentert i figurene 11-15 og tabellene 3.12 - 3.16.
Totalt sett ble 65 prosent av resultatene bedgmt som akseptable.

Det er spesielt darlige resultater for totalnitrogen i sjevanns-
pregvene, hvor bare 4 resultatpar er klassifisert som akseptable.
Halvparten av laboratoriene har fitt systematiske for hoye resultater
i disse provene.

Alle Tlaboratoriene oppsluttet provene i henhold til Norsk Standard,
NS 4743, men bare ett utferte sluttbestemmelsen manuelt (nr. 3). De
ovrige benyttet en automatisert metode.

Resultatene for pregvene G-J ble brukt til 8 fremstille "kalibrerings-
kurver" for de deltagende laboratorier. Noen Tlaboratorier med spe-
sielt avvikende resultater for disse fire fortynningene er gjengitt i
figur 18. Ved laboratorium nr. 2 er avviket proporsjonalt med nitro-
genkonsentrasjonen, 0og laboratoriet md& kontrollere de kjemiske
forhold ved bestemmelsen, da resultatene ved nitratbestemmelsen o0gs&
er systematisk for lave.

Ved de svrige laboratorier som er gjengitt i figur 18 (nr. 1, 12, 14
0g 15), er avviket overveiende konstant, og &rsaken til avviket er



sannsynligvis knyttet til blindprevekorreksjonen. I tabell 2 er del-
tagernes blindpreveverdier gjengitt for alle tre analysevariable. Som
det fremgdr av tabellen varizrer blindpreveverdiene for totalnitrogen
svert mye mellom de enkelte laboratorier.

Tabell 2. Blindpreveverdier for totalnitrogen, ammonium og nitrat

Oppgitt av de enkelte laboratorier, ug/7 N. A - blind-
preve verdi for oppslutningslesning og avionisert vann, Ao
- blindpreveverdi for oksydasjonslgsningen alene, Av -
blindpreveverdi for vann, Ar - blindpreveverdi for reagen

sene.
NR. TOT-N NH -N NO -N
At Ao Av ¢ Ar Av 3 Ar

1 18 13 4.1 0.4

2 6

3 20 14 2 12 2 <1
4

5 18 9 0 6

6 85 55

7 37 30 4 11

8 23.7 7.2

9 18

10 8 5 5.5 1.8

11 28 21 5.2 3.1

12 16 13

13 ’ 4.1 1.9

14 13.8 7.5 0 0 0
15 36 18

16 13 10 0 G 0 0
17 24 15

18 7 6 4 2

19 26 16 7.7 4.0
20 72 50 2.3 0.8 0 0

2.4 Intern kvalitetskontroll

Ogsa ved denne miniringtesten ble laboratoriene bedt om 3 sende re-
sultater fra siste periodes internkontroll for alle nitrogenvariable
sammen med ringtestresultatene. Disse er gjengitt i tabell 3.

En av forutsetningene for & kunne bruke Youdens metode til & karak-
terisere de dominerende feilkilder ved et 1laboratorium, er at det
utferes bare én analyse pr. prove. Det er vel kjent at enkelte labo-
ratorier ved ringtester sender inn middelverdien av flere parallelle
bestemmelser - for de enkelte ringtestprovene. I slike tilfeller er
det ikke mulig gjennom ringtestene alene & avgjere om tilfeldige
eller systematiske feil er dominerende ved laboratoriets rutineanaly-
ser. Problemet blir derfor sterkt fokusert pd de systematiske feil
som kan kontrolleres og korrigeres for, mens de tilfeldige feilkilder
tilsynelatende er under kontroll.
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Giennom

trollresul

for noen

kvalitetskontrolien
steorrelsen til de tilfeldige feil. 14 laboratorier har sendt inn
totalnitrogen, 13 laboratorier for nitrat, og L0
oppgitt kontrollresultater

tater

for
for ammonium. 4 av laboratoriene har ikke

av nitrogenanalysene.

kan

man

allikevel

dessuten

26

et bilde av
kon-

Flere laboratorier har oppgitt kon-
trolldata bare for én eller to nitrogenvariable,

inneholder

enkelte kontrolldatasett bare resultater fra selve ringtestperioden og

tiden umiddelbart for. Det er
systematisk og

utferer

De labora

md derfor gjere dette snarest. En h&ndbok som inneholder alle
opplysninger for & gjennomfere lepende kvalitetskontroll {10) er

dige

torier

dpenbart

at flere

]

laboratorier
rutinemessig kvalitetskontroll for nitroge:n-

variable. Kravene til dokumentasjon m& ventes 3 oke i tiden

ik<e

fremover.

som ennd ikke har satt kvalitetskontrollen i system,

sendt ringtestdeltakerne.

Tabell 3. Oversikt over

ngdven-

laboratorienes internkontrollresultater for

nitrat, ammonium og totalnitrogen. Xx er

#g/1 N, s er standardavviket og n er antall

middelverdien i

kontrollanaly-

ser som ligger til grunn til beregning av x 0g s.

Lab. Nitrat Ammonium Totalnitrogen | Anmerkninger
nr. X s n X S n X s n

1 403 4.2 20 - - - 23* 10.5 10 * Blindprave

2 - - - 98.9 2.1 7 - - -

3 - - - - - - - - - Ingen kontrolldata
4,6 250 4.3 13 - - - 508 14.5 5

5 - - - - - - 373 4.9 8

7 - - - - - - - - - Ingen kontrolldata
8 20.7 1.5 13 55.2 2.0 11 152 5.7 16

9 308 7.4 14 102.3 2.0 12 391 12.7 12

10 250 0.4 18 102.1 2.5 10 367 11.4 14

11 253 2.9 11 252 6.8 9 342 16.0 6

12 258 3.5 12 9.8 5.4 16 38 2,7 5

13 - - - - - - - - - Ingen kontrolldata
14 206 2.6 14 60 9.6 15 256 12.7 27

15 301 8.4 8 - - - 358 15.9 37

16 198 3.5 8 40.2 1.8 501 12.2 3

17 252 10.2 20 - - - 369 11.2 20

18 - - - - - - - - - Ingen internkontrol?l
19 249 - - 106 - - 372 - - s 0og n ikke oppgitt
20 201 0.9 30 - - - 305 9.2 13
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3. VURDERING AV RESULTATENE

En vurdering av om et analyseresultat er akseptabelt eller ikke, er
avhengig av hva det skal brukes til. Formdlet med miniringtestene er
3 bidra til p&litelige og fremfor alt sammenlignbare overvikingsdata.
De valgte akseptansegrenser md betraktes mer som analysefaglige m3l
enn som endelig fastsatte neyaktighetskrav.

For ammonium 1 sjevann er det gjennom lagringsforsek pdvist at syre-
konservering er tvingende nedvendig for at prevene skal vare stabile
{9). Verken konservering med kvikkselv (II) klorid eller lagring ved 4
°C er til strekkelig. Ved heyere temperatur forsvinner ammonium meget
hurtig

fra sjevannsprover. Lignende forhold er ogsd observert for total-
nitrogen.

Det anbefales derfor at laboratoriene legger om sine rutinemetoder for
nitrogenvariable s1ik at de blir tilpasset syrekonserverte prever. For
de laboratorier som disponerer autoanalysator kan neytraliseringstrin-
net ganske enkelt bygges inn i metoden, mens neytraliseringen vil for-
arsake noe merarbeid for de laboratorier som utforer analysene manu-
elt. For & unngd okt spredning 1 resultatene md manuell noy-
tralisering utferes meget omhyggelig.

Tabell 4. Vurdering av resultatene ved miniringtest 8614

Variabel Prove- jAkseptanse- [Antall {Antall % Gj.snitt
par grense resul- laksep- aksep- andel ak-
tater table table septable
Nitrat AB 10 % 19 13 68
CD 10 % 19 18 95
EF 5 pg/1 16 14 88
GH 5 pg/1 19 17 89
Id 10 % 19 14 74 83 %
Ammonium AB 10 pg/1 18 13 72
CD 15 ug/1 18 13 72
EF 7.5 pg/1 12 5 42
GH 7.5 pg/l 19 15 79
Id 10 pg/1 19 13 68 69 %
Total- AB 15 % 18 9 50
nitrogen CD 15 % 18 16 89
EF 15 % 15 4 27
GH 20 pg/1 17 12 71
Id 15 % 17 14 82 65 %
Totalt 263 190 72
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Ved fastsettelse av akseptansegrenser er tidligere miniringtester lagt
il grunn, men det er tatt hensyn til konsentrasjonsniviene. 1 figure-
ne 1-15 er det avsatt en sirkel med radius som tilsvarer akseptanse-
grensen for vedkommende analysevariabel. Sentrum i sirkelen represen-
terer de sanne verdier. Resultater som Tigger innenfor denne sirkelen,
er regnet som akseptable.

I tabell 4 er akseptansegrensene angitt for de enkelte variable ag
prevepar, samt en samlet vurdering av resultatene fra miniringtest
8614.

En mer detaljert oversikt over de enkelte laboratoriers resultater er
gitt i tabell 5. Denne tabellen er dessuten fremstiilt slik at den gir
opplysninger som vil vare ti] hjelp ved det enkelte laboratoriums egen
oppfelging av ringtesten.

Ialt ble 72 prosent av resultatene bedemt som akseptable, og dette er
noe lavere enn ved siste miniringtest (8512).

Det er flere laboratorier som har fitt godkjent nesten alle resultate-
ne. De fleste jkke-akseptable resultatene er i stor grad konsentrert
om bestemte laboratorier, som m& yte ekstra innsats for & komme pa
samme kvalitetsnivd som de andre i denne laboratoriegruppen. For tre
laboratorier var mindre enn halvparten av resultatene akseptable. Re-
feranselaboratoriet vil ta direkte kontakt med de laboratorier som har
problemer.
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TILLEGG 1: GJENNOMFORING

Analysevariabler og metoder

Det er til nd gjennomfert tretten miniringtester, og i &tte av disse
{8101, 8202, 8203, 8306 8307, 8409, 8410 og 8512) inngdr nitrogen-
variabler,

I denne tolvte miniringtesten {8614} inngdr bestemmelse av nirat, am-
monium og totalnitrogen.

Deltakerne ble bedt om & folge Norsk Standard ved bestemmelsene.
{1,2,3}.

Det wvar ogsd anledning til & bruke automatiserte metoder ved ana-
lysene. For totalnitrogen blir prevene i slike tiifeller oppsluttet
manuelt etter Norsk Standard (3) for den fotometriske sluttbestem-
melsen.

Vannprever og kontrollanalyser

Ti1 miniringtestene ble det sendt ut syv vannprever. Prevene A, B og
X var syntetiske og ble fremstilt ved & Jlsse neyvaktig innveide
mengder av rene salter i destillert vann. Ti1 prevepar CD ble benyt-
tet humusholdig ferskvann og til prevepar EF sjevann. Bade fersk-
vannet og sjsvannet ble tilsatt kjente mengder av de aktuelle kompo-
nenter. Tilsetning av nitrat og ammonium skjedde i form av lgsninger
av  henholdsvis kaliumnitrat og ammoniumklorid. Organisk bundet ni-
trogen ble tilsatt som en legsning av dinatriumsaltet av EDTA. Far
analyse skulle de enkelte laboratorier lage fire nye lgsninger ved &
fortynne praven merket X slik: henholdsvis 5, 6, 15 og 20 m1 tilset-
tes 10 ml1 4M svovelsyre og fortynnes til 1000 ml med avionisert vann.
De fortynnede lgsningene utgjer prevepar GH og IJ.

Det naturlige vannet som ble brukt til fremstilling av ringtest-
prevene ble filtrert gjennom membranfilter med nominell porevidde
0.45 pm og lagret i to mdneder ved varelsestemperatur. 20 1 porsjoner
av vannet ble sd tappet over pd store polyetylenbeholdere, tilsatt 1
mt  svovelsyre (4 mol/1) pr. 100 m1 lesning, og lagret noen dager i
polyetylenbeholderne. Avionisert vann ble o0gsd tilsatt konserve-
ringssyre og oppbevart pd samme mate.

Av disse lasningene ble det tatt ut delprever til bestemmelse av bak-
grunnskonsentrasjonen av nitrat, ammonium og totalnitrogen, for
kjente mengder nitrogenforbindelser ble tilsatt. Ringtestprovene ble
lagret i de store beholderne, og fordelt pd 250 m1 polyetylenflasker
noen dager for utsendelse til deltagerne.
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Tabell 1.1 Nitrat (MHg/l NO_~N). Malte bakgrunnsverdier, beregnede
-

konsentras joner, konsentras jonsdifferanser og sammendrag

av NIVAs kontrollanalyser.

Prove Milte Beregnet (Forventet | Sann Kontrollresultater (n=6)
bakgr. mengde “sann diff.
verdier |[tilsatt verdi” Middelverdi St.avvik
A <1 70 70 70.0 1.30
10
B <1 80 80 79.8 1.9
173 0 173 172 3.8
0
D 173 0 173 172 3.6
E 5 20 25 26.5 G.8
6
F 5 26 31 30.8 2.0
G - 22.5 22.5 22.0 0.9
4.5
H - 27 27 26.2 1
I - 67.5 67.5 65.5 1.4
J - 90 90 88.2 1
Tabell 1.2 Ammonium (MUg/l NHQ-N). Milte bakgrunnsverdier, beregnede

konsentras joner, konsentras jonsdifferanser og sammendrag av

NivAs kontreollanalyser.

Prove [M3lte Beregnet (Forventet| Sann Kontrollresultater (n=6)
bakgr. mengde "sann diff.
verdier |tilsatt verdi” Middelverdi St.avvik
A 25 34 59 60.8 3.8
6
25 40 65 65.8 3.8
25 80 105 105.8 3.8
15
20 70 90 88.3 2.6
<5 28 28 27.5 2.7
4.0
F <5 32 32 31.7 2.6
- 17.5 17.5 18.3 2.6
3.5
H - 21 21 21.7 2.6
I - 52.5 52.5 54.2 3.8
17.5
J - 70 70 73.3 2.6
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Tabell 1.3 Totalnitrogen (ug/1 TOT-N). M&1te bakgrunnsverdier, bereg-
nede konsentrasjoner, konsentrasjonsdifferanser 0g sammen
drag av NIVAs kontrollanalyser.

Prove |Malte Beregnet |[Forventet| Sann Kontrollresultater {(n=6)
bakgr. mengde “sann diff.
verdier |tilsatt verdi" Middelverdi St.avvik
A 30 134 164 167 12.0
16
B 30 150 180 180 8.4
C 435 80 515 519 11.4
40
D 405 70 475 477 11.0
E 100 53 153 160 4.3
30
F 105 78 183 182 11.8
G - 75 75 74 6.1
15
H - 90 90 90 4.6
I - 225 225 223 9.2
75
J ~ 300 ' 300 302 12.4

For og under ringtestperioden ble det tatt ut seks proveserier ti]
kontrollanalyser ved NIVA, og resultatene av disse viser at del-
prevene var stabile under hele ringtestperioden. Konservering av

slike prever med svovelsyre har vist seg a vare helt nedvendig for at
provene skal vare stabile over en lengre periode.

Forventede konsentrasjoner beregnet p& grunnlag av milte bak-
grunnsverdier og tilsatte stoffmengder ("sanne verdier"), samt kon-
sentrasjonsdifferansene for hvert prevepar ("sann differanse") er
gjengitt i tabell 1.1 - 1.3 for henholdsvis nitrat, ammonium og to-
talnitrogen. P& samme sted er ogsd gitt en oversikt over resultatene
ved NIVAs kontrollanalyser.

Det er akseptabel overensstemmelse mellom de forventede "sanne verdi-

er” og middelveriden av kontrollresultatene. Som sann verdi ble de
beregnede konsentrasjoner benyttet for samtlige prever.

Preveutsendelse 0g resultatrapportering

Prevene ble sendt fra NIVA fredag 19. september 1986. Tidsfristen
for rapportering av analyseresultatene var satt til onsdag 8. oktober
1986. Det ble sendt innbydelse til1 jalt 19 laboratorier, som alle
returnerte analyseresultater.
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TILLEGG 2: BEHANDLING AV ANALYSEDATA

Selve ringtesten ble gjennomfert etter Youdens metode. Metoden for-
utsetter at det analyseres 2 prever pr. variabel, og at den enkelte
deltaker bare oppgir ett analyseresultat pr. preove. For hver varia-
bel avsettes samtlige deltakeres resultater i et rettvinklet koor-
dinatsystem. Alle resultatparene markeres 1 diagrammet med et
symbol, f.eks. et 1ite kors {jfr. figur 1-15}.

Den _grafiske presentasjon gjor det mulig & skjelne mellom sys-
tematiske og tilfeldige analysefeil hos deltakerne. De to linjene i
diagrammet som representerer prevenes sanne verdier, eventuelt me-
dianverdiene av resultatene, deler dette i 4 kvadranter. I et tenkt
tifelle hvor analysen pdvirkes av tilfeldige feil, vil resultatparene
{korsene) fordele seg jevnt over de 4 kvadrantene. I praksis derimot
har korsene en tendens til & samle seg i nedre venstre og gvre hayre
kvadrant og dannet et karakteristisk ellipseformet menster Tlangs
450-11njen, som angir konsentrasjonsdifferansen mellom provene. Dette
gjenspeiler det forhold at mange laboratorier - pd grunn av syste-
matiske feil - har fdtt for 1lave eller for heye verdier i begge
praver.

Grensen for akseptable resultater er angitt som en sirkel med sentrum
i skjeringspunktet mellom linjene som markerer de sanne verdier. Av-
standen fra sirkelens sentrum til de enkelte kors i diagrammet er et
md1 for laboratoriets totale analysefeil. Avstanden langs 45°Tinjen
gir uttrykk for sterrelsen av de systematiske feil, mens avstanden
vinkelrett p& denne linjen antyder bidraget fra de tilfeldige feil.
Laboratoriets plassering i diagrammet gir altsd direkte opplysninger
om analysefeilenes art og sterrelse, slik at man lettere kan finne
frem ti1 &rsakene.

Systematiske feil kan f.eks. skyldes unsyakatige kalibrerings-
lesninger, darlig instrumentkalibrering, feilaktig arbeidsteknikk
eller mangler ved analysemetoden. BArsaken til de tilfeidige feil kan
vare ukontrollerbare variasjoner i analysebetingeisene - bl.a. som
felge av ustabilitet hos instrumenter og forskjeller i mengden av
tilsatte reagenser - eller menneskelig svikt (fortynningsfeil, avies-
ningsfeil, regne- og skrivefeil).

For hver enkelt prove er dessuten analyseresultatene fremstilt i et
histogram som er plassert Tlangs den tithgrende akse i Youden-
diagrammet. Det aktuelle mdleomrddet er delt inn i ti intervaller.
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Sann verdi er markert mellom de to midtre stolpene 1 histogrammet.
Prosentvis andel av resultatene i hvert intervall kan leses av p& or-
dinaten.

Foruten 3 fremstille resultatene for pregvepar GH og IJ parvis i You-
dendiagrammer, kunne de ogsd avsettes som funksjon av sann verdi
etter fortynning. Dette er i realiteten en kalibreringskurve, og vil
for Taboratorier med avvikende resultater gi informasjoner om &rsaken
til disse avvikene.

De enkelte Taboratoriers analyseresultater, ordnet etter stigende
identifikasjonsnumre, er vist i tabell 3.1.

Den statistiske bearbeidelsen av analyseresultatene fglger disse ret-
ningslinjer: Resultatpar hvor den ene eller begge verdier Tigger
utenfor sann verdi + 50 % forkastes. Av de gjenstdende resultater
beregnes middelverdi (x) og standardavvik (s). Resultatpar hvor én
eller begge verdier faller utenfor X + 3s utelates. Av de resterende
resultater beregnes de forskjellige statistiske variable. Tall-
materialet fra den avsluttende beregningsomgangen er gjengitt i ta-
bellene 3.2 - 3.16. Enkeltresultater som er utelatt ved beregningene
er merket med bokstaven U.
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Tabell 3.1
NO3-N
MIKG/L

A B

75.0 87.0

64.0 72.0

74.0 84.0

69.0 80.0

71.0 79.0

65.0 107,

73.6 8l.4

72.0 82.0

71.0 81.0

69,5 79.5

70.0 81.0

63.9 72,2

75.0 85.0

73.0 82.0

70.0 95.0

75.4 91.%

67,0 77.0

68.0 78.0

75.0 85.0
NH4-N
MIKG/L

7 B

70.0 63.0

61.0 64.0

58.0 65.0

60.0 70.0

57.0 68.0

57.0 63.0

48.0 54.0

56,0 62.0

59,0 67.0

62,7 68,7

148.0 55.0

54,3 60.9

90.0 85.0

61.0 66.0

60.0 65.0

75.0 125,
56.0 63,0

59.0 63,0
TOT-N
MIKG/L
A B

247. 263,
136, 158.
182, 192,
175, 185,
155, 170,
231. 229,
157. 170.
163, 178,
170. 183,
167. 182,
177. 190.
180, 201.
204, 230,
98.0 120.
179.4 211.8
189. 196,
174, 180.
89.0 105,

De enkelte deltageres analyseresultater.

NO3-N
MIKG/L
C D
179, 176.
160. 164,
170. 167.
174, 175.
172, 172.
170, i72.
172, 17¢.
173. 17:.
175. 181,
173, 173.
171, 174,
153.2 151.2
180. 185,
174. 180,
170. 170,
182.3 174.9
162, 167.
166. 166.
179. 178.
NH4~N
MIRG/L
C D
110. 91.0
104. 88.0
110. 91.0
115, 100.
101. 90.0
91.0 73.0
98.5 80.4
1o0l. 86.0
87.0 80.0
102.4 89.7
93.0 80.0
94.4 80.7
150, 137.
108, 97.0
90.0 90.0
135. 108.
96.0 83.0
99.0 88.0
TOT-N
MIKG/L
C D
*. 537. 503,
510. 461.
497, 458,
549, 490,
510. 450,
554, 505,
501. 449,
559, 483,
520. 480,
533. 486.
505, 470.
514. 479,
475, 430.
352. 300.
539.3 479.3
512. 496,
525, 470.
360. 328.

RO3-N
MIKG/L

E ¥
26,0 33.0
25.0 28.0
26.0 31.0

22,0 28.0
27.0 33.0
26.6 32.4
26.0 32.0
22.0 28.0
18.5 26.0
26.0 32.0
24,1 28.9
25,0 31.0
15.0 25,0
22.7 30,2
27.0 31.0
23.0 30.0
NH4-N
MIKG/L
E F
38.0 44.0
15.0 20.0
23.0 40.0
16.6 25.5
28.0 36.0
31.0 37.0
38.9 49,3
23.0 30.0
28.8 34.3
21.0 23.0
40.0 20.0
25.0 29.0
TOT~N
MIKG/L
B F
274, 292,
134. 166.
216, 203.
253, 350.
145, 175,
158, 188.
185, 207,
160. 195.
137. 168,
180. 242,
188, 218.
92.0 116,
1371 166.3
200, 211,
144, 185,

NO3-N
MIKG/L
G H
23.0 26.0
15.0 23,0
23.0 28.0
21.0 25.0
22.0 26.0
21.0 24.0
19.3 26.6
24.0 28.0
22.0 27.0
22.9 28.0
30.0 35.0
21.0 24.9
25.0 30.0
21.0 28.0
25.0 30.0
24.3 27.0
22.0 26.0
20.0 24.0
22.0 27.0
NH4-N
MIKG/L
G H
1e.0 23.0
18,0 25.0
18.0 23.0
15.0 30.0
18.0 24.0
16.0 17.0
11.7 15.4
17.¢ 21.0
17.0 20.0
16.8 20.0
15.0 19,0
16.0 19.2
79.0 81.0
23.0 31.0
11.0 20.0
21.6 27.0
22.0 24.0
18.4 23.1
17.0 21.0
TOT-N
MIKG/L
G H
121. 117.
54.0 73.0
69.0 82.0
73.0 95.0
70.0 85.0
72.0 88.0
77.5 94.2
80.0 99.0
87.0 96.0
82.0 95.0
88.0 109,
98.0 101.
111, 125,
74.0 80.0
77.6 88.9
72.0  104.

73.0 84.0
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NO3-N
MIKG/L
I J
66.0 87.0
55.0 75.0
68.0 89.0
66.0 89.0
67.0 88.0
64.0 85.0
65,7 88.7
68.0 91.0
67.0 89.0
69.0 90.7
75.0 97.0
58.9 79.1
75.0 100,
67.0 90.0
61.0 83.0
71.1 93.8
66.0 88.0
63.0 85.0
67.0 89.5
NH4-N
MIKG/L
I J
57.0 72.0
58.0 79.0
57.0 78.0
50.0 70.0
58.0 76.0
44.0 58.0
48.5 67.4
52.0 69.0
50.0 67.0
51.0 68.7
49.0 68.0
50.2 67.2
119, 138.
64.0 69.0
61,0 86.0
64.8 86.4
58.0 72.0
58.8 72.1
53.0 74.0
TOT-N
MIKG/L
I J
278, 342,
156. 240.
201. 280.
225, 297.
210, 280,
225. 292,
228, 304.
232, 309,
230. 310,
254, 311.
242, 320.
240, 312,
258. 324.
224, 300.
226.4  300.8
236. 304,
209, 280,



Tabell 3.2

STATISTIRKK, NITRAT-NITROGEN

PROVE A

ANALYSEMETODE: ALLE METODER

ENHET: MIKROGRAM/LITER
ANTALL DEL'AGERE: 19 VARAIASJONSBREDDE: 11.5
ANTALI UTELATTE RES.: 0  VARIANS: 14.1
SANN VERDI: 70.0 STANDARDAVVIK: 3.75
MIDDELVERDI ¢ 70.6 RELATIVT STANDARDAVVIK: 5.32 %
MEDIAN: 71.0 RELATIV FEIL: 0.86 %
ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFZLGE:
13 63.9 : 12 70,0 : 8 73.6
2 64.0 : 16 70.0 : 3 74.0
7 65.0 : 10 71.0 : 1 75.0
18 67.0 : 6 71.0 : 14 75.0
19 68.0 : 9 72.0 : 20 75.0
5 69.0 : 15 73.0 : 17 75.4
11 69.5 :
PROVE B
ANALYSEMETODE: ALLE METODER
ENHET': MIKROGRAM/LITER
ANTALL DELTAGERE: 19  VARAIASJONSBREDDE: 35.0
ANTALL UTELATTE RES. : 0  VARIANS: 64.6
SANN VERDI: 80.0 STANDARDAVVIK: 8.04
MIDDELVERDI ¢ 83.21 RELATIVT STANDARDAVVIK: 9.66 %
MEDIAN: 8l.4 RELATIV FEIL: 4.01 %
ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFZIGE:
2 72.0 : 12 81.0 S 14 85.0
13 72.2 : 10 81.0 : 20 85.0
18 77.0 : 8 8l.4 : 1 87.0
6 79.0 : 9 82.0 : 17 91.9
19 79.0 : 15 82.0 : 16 95.0
11 79.5 : 3 84.0 : 7 107,
5 80.0 :

U = UTELATTE RESULTATER
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Tabell 3.3

STATISTIKK, NITRAT-NITROGEN

PRWVE C

ANALYSEMETODE: ALLE METODER

ENHET: MIKROGRAM/LITER
ANTALL DELTAGERE: 19 VARATASIONSBREDDE ¢ 29,1
ANTALL UTELATTE RES.: 0 VARIANS: 51.41
SANN VERDI: 173, STANDARDAVVIK: 7.17
MIDDELVERDI 171.34 RELATIVT STANDARDAVVIK: 4,18 %
MEDIAN: 172. RELATIV FEIL: -0.96 %
ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFULGE:
13  153.2 : 1z 171, : 5 174.
2 160. H 6 172. 2 10 175.
18 162, : 8 172. s 1 179,
19 166, s 11 173, : 20 179,
16 170, : 9 173. g 14 180.
7 170, 2 15  174. : 17  182.3
3 1706. s
PROVE D
ANALYSEMETODE: ALLE METODER
ENHET: MTKROGRAM/LITER
ANTALL DELTAGERE: 19 VARAIASIONSBREDDE ¢ 33.8
ANTALIL UTELATTE RES.: 0 VARIANS: 54,86
SANN VERDI: 173. STANDARDAVVIK: 7.41
MIDDELVERDI @ 172.16 RELATIVT STANDARDAVVIK: 4.30 %
MEDIAN: 173. RELATIV FEIL: -0.48 %
ANALYSFRESULTATER I STIGENDE REKKEFULGE:
13  151.2 : 7 172, : g 175,
2 164, 2 6 172. : 1 176,
19 166. : 11 173, : 20  178.
18 167. : 1z 174. . 15 180,
3 167, : 17  174.9 H 10 181.
8 170. : 5 175. : 14 185,
16 170, :

U = UTELATTE RESULTATER




Tabell 3.4

STATISTIKK, NITRAT-NITROGEN

PRVE E

ANALYSEMETODE: ALLE METODER

ENHET's MIKROGRAM/LITER

ANTALL DELTAGERE: 16 VARAIASJONSBREDDE: 12.0
ANTALL UTELATTE RES.: 0 VARIANS: 10.31
SANN VERDI: 25.0 STANDARDAVVIK: 3.21
MIDDELVERDI ¢ 23.93 RELATIVT STANDARDAVVIK: 13.42 %
MEDIAN: 25.0 RELATIV FEIL: -4,28 %

ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFZLGE:

16 15.0 : 13 24.1 : 12 26.0
11 19.5 : 15 25.0 : 9 26.0
10 22.0 : 2 25.0 : 8 26.6
5 22.0 : 1 26,0 : 18 27.0
17 22.7 : 3 26.0 : 6 27.0
19 23.0 :
PROVE F

ANALYSEMETODE: ALLE METODER

ENHET: MIKROGRAM/LITER
ANTALL DELTAGERE: 16  VARAIASJONSBREDDE: 8.00
ANTALL UTELATTE RES, : 0  VARIANS: 5.93
SANN VERDI: 31.0 STANDARDAVVIK: 2.44
MIDDELVERDI ¢ 29.97 RELATIVT STANDARDAVVIK: 8.13 2
MEDIAN: 30.6 RELATIV FEIL: -3.33 %
ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFZLGE:
16 25.0 H 19 30.0 H 9 32.0
11 26,0 : 17 30.2 : 12 32.0
2 28.0 : 15 31.0 8 32.4
10 28.0 : 18 31.0 s 6 33.0
5 28.0 S 3 31.0 : 1 33.0
13 28.9 :

U = UTELATTE RESULTATER




Tabell 3.5

STATISTIRK, NITRAT-NITROGEN

PROVE G

ANALYSEMETODE: ALLE MFTODER

ENHET: MIKROGRAM/LITER
ANTALL DELTAGERE: 19  VARATASIONSBREDDE: 11.0
ANTALL UTELATTE RES, : 0  VARIANS: 6.31
SANN VERDI s 22,5 STANDARDAVVIK: 2,51
MIDDELVERDI : 22.5 RELATIVT STANDARDAVVIK: 11.17 %
MEDIAN: 22.0 RELATIV FEIL: -0.0 %
ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFZLGE:
2 19.0 : 6 22.0 H 1 23.0
8 19.3 s 18 22,0 : 9 24.0
19 20.0 : 10 22,0 : 17 24.3
7 21.0 : 20 22.0 : 14 25.0
13 21.0 : 11 22.9 : 16 25.0
15 21.0 : 3 23.0 s 12 30.0
5 21.0 H
PROVE H
ANALYSEMETODE: ALLE METODER
ENHET's MIKROGRAM/LITER
ANTALL DELTAGERE: 19  VARAIASJONSBREDDE: 12.0
ANTALL, UTELATTE RES.: 0  VARIANS: 7.31
SANN VERDI: 27.0 STANDARDAVVIK: 2.70
MIDDELVERDI : 27.03  RELATIVT STANDARDAVVIK: 10.0 %
MEDIAN: 27.0 RELATIV FEIL: 0.10 &
ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFZIGE:
2 23.0 : 1 26.0 : 11 28.0
7 24.0 : 8 26.6 : 9 28.0
19 24.0 : 10 27.0 : 15 28.0
13 24.9 : 17 27.0 : 14 30.0
5 25.0 H 20 27.0 : 16 30.0
6 26.0 : 3 28.0 : 12 35.0
18 26.0 :

U = UTELATTE RESULTATER




Tabell 3.6

STATISTIKK, NITRAT-NITROGEN

PROVE I

ANALYSEMETCDE: ALLE METODER

ENHET: MIKROGRAM/LITER
ANTALL DELTAGERE: 19 VARAIASJONSBREDDE: 20.0
ANTALL UTELATTE RES.: 0 VARIANS: 22.39
SANN VERDI: 67.5 STANDARDAVVIK: 4,73
MIDDELVERDI : 66.35 RELATIVT STANDARDAVVIK: 7.13 %
MEDIAN: 67.0 RELATIV FEIL: -1.7 %
ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFZLGE:
2 55.0 : 18 66.0 : 9 68.0
13 59.9 : 5 66.0 : 3 68.0
16 61.0 : 10 67.0 : 11 69.0
19 63.0 : 6 67.0 S 17 71.1
7 64.0 : 15 67.0 : 12 75.0
8 65.7 : 20 67.0 : 14 75.0
1 66.0 :
PRINE J
ANALYSEMETODE: ALLE METODER
ENHET: MIKROGRAM/LITER
ANTALL DELTAGERE: 19 VARAIASJONSBREDDE: 25,0
ANTALL UTELATTE RES.: 0  VARIANS: 31.95
SANN VERDI: 20.0 STANDARDAVVIK: 5.65
MIDDELVERDI ¢ 88.31 RELATIVT STANDARDAVVIK: 6.40 %
MEDIAN: 89.0 RELATIV FEIL: -1.88 %
ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFZLGE:
2 75.0 : 6 88.0 : 15 90.0
13 79.1 : 8 88.7 : 11 90.7
16 83.0 : 10 89.0 : 9 91.0
7 85.0 : 5 89.0 H 17 93.8
19 85.0 S 3 89.0 : 12 97.0
1 87.0 : 20 89,5 : 14 100,
18 88.0 :

U = UTELATTE RESULTATER
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Tabell 3.7

STATISTIKK, AMMONIUM-NITROGEN

PRVE A

ANALYSEMETODE: ALLE METODER

U = UTELATTE RESULTATER

ENHET: MIKROGRAM/LITER
ANTALL, DELTAGERE: 18 VARATASIONSBREDDE @ 22,0
ANTALL UTELATTE RES.: 2 VARIANS: 27.85
SANN VERDI: 59.0 STANDARDAVVIK: 5.28
MIDDELVERDI ¢ 57.94 RELATIVT STANDARDAVVIK: 9,11 2
MEDIAN: 58.5 RELATIV FEIL: -1.8 %
ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFOLGE:
8 48.0 e 7 57.0 : 15 61.0
12 48.0 s 3 58,0 : 2 61.0
13 54.3 : 10 59,0 H 11 62,7
9 56.0 e 20 59.0 2 1 70.0
18 56.0 : 4 60.0 g 17 75,0 U
5 57.0 s 16 60,0 s 14 9.0 U
’ PROVE B
ANALYSEMETODE: ALLE METODER
ENHET: MIKROGRAM/LITER
ANTALL DELTAGERE: 18 VARAIASJONSRBREDDE ¢ 16.0
ANTALIL UTELATTE RES.: 2 VARIANS: 19,01
SANN VERDI: 65.0 STANDARDAVVIK: 4,36
MIDDELVERDI @ 63.6 RELATIVT STANDARDAVVIK: 6.86 %
MEDIAN: 63.5 RELATIV FEIL: -2.15 %
ANALYSERESULTATER I STIGENDE RERKEFZLGE:
8 54,0 : 18 63.0 : 10 67.0
12 55.0 : 20 63.0 2 5 68.0
13 60.9 : 2 64.0 e 11 68.7
9 62.0 s 3 65,0 2 4 70.0
7 63.0 : 16 65.0 g 14 85.0 U
1 63.0 : 15 66.0 : 17 125, 8]
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Tabell 3.8

44

STATISTIKK, AMMONIUM-NITROGEN

PROVE C
ANALYSEMETODE: ALLE METODER
ENHET: MIKROGRAM/LITER
ANTALI. DELTAGERE: 18 VARATASJONSBREDDE: 48.0
ANTALL UTELATTE RES.: 1 VARIANS: 132.93
SANN VERDI: 105, STANDARDAVVIK: 11.53
MIDDELVERDI ¢ 102.14 RELATIVT STANDARDAVVIK: 11.29 %
MEDIAN: 101. RELATIV FEIL: -2.73 %
ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFULGE:
10 87.0 : 8 98.5 : 15 109,
16 90.0 : 20 99.0 : 1 110,
7 91.0 : 5 101. : 3 110.
12 93.0 : 9 101. : 4 115,
13 94,4 H 11 102.4 : 17 135,
18 96.0 : 2 104, : 14 150. U
PRVE D
ANALYSEMETODE: ALLE METODER
ENHET: MIKROGRAM/LITER
ANTALL DELTAGERE: 18 VARAIASJONSBREDDE: 35.0
ANTALL UTELATTE RES.: 1 VARIANS: 71.68
SANN VERDI: 20.0 STANDARDAVVIK: 8.47
MIDDELVERDI ¢ 87.99 RELATIVT STANDARDAVVIK: 9.62 %
MEDIAN: 88.0 RELATIV FEIL: -2.24 %
ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFOLGE:
7 73.0 : 9 86.0 : 3 91.0
10 80.0 : 2 88.0 : 1 91.0
12 80.0 : 20 88,0 : 15 97.0
8 80.4 : 11 89,7 : 4 100,
13~ 80.7 : 5 90.0 : 17 108,
18 83.0 : 16 90.0 s 14 137. U




Tabell 3.9

STATISTIKK, AMMONIUM~NITROGEN

PROVE E
ANALYSEMETODE: ALLE METODER
ENHET: MIKROGRAM/LITER
ANTALL DELTAGERE: 12 VARAIASJONSBREDDE : 25.0
ANTALL UTELATTE RES.: 1 VARIANS: 62.91
SANN VERDI: 28.0 STANDARDAVVIK: 7.93
MIDDELVERDI : 26,31 RELATIVT STANDARDAVVIK: 30.15 %
MEDIAN: 25,0 RELATIV FEIL: -6.04 %
ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFZLGE:
3 15.0 : 5 23.0 : 10 31.0
8 16.6 : 18 25.0 : 2 38.0
15 21.0 : 9 28.0 : 11 38.9 U
12 23.0 H 13 28.8 : 16 40.0
PRVE F
ANALYSEMETODE: ALLE METODER
ENHET: MIKROGRAM/LITER
ANTALL DELTAGERE: 12 VARATASJONSBREDDE: 24,0
ANTALL UTELATTE RES,: 1 VARIANS: 66.27
SANN VERDI: 32.0 STANDARDAVVIK: 8.14
MIDDELVERDI 30.8 RELATIVT STANDARDAVVIK: 26.43 %
MEDIAN: 30.0 RELATIV FEIL: -3.75 %
ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFZIGE:
3 20.0 : 18 29.0 : 10 37.0
16 20.0 : 12 30.0 : 5 40.0
15 23.0 : 13 34.3 : 2 44.0
8 25.5 : 9 36.0 : 11 49.3 U

U= UTELATTE RESULTATER
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Tabell 3.10

STATISTIKK, AMMONIUM~-NITROGEN

PRVE G

ANALYSEMETODE: ALLE METODER

ENHET: MIKROGRAM/LITER
ANTALI. DELTAGERE: 19  VARAIASJONSBREDDE: 12.0
ANTALL UTELATTE RES.: 1 VARIANS: 9.94
SANN VERDI: 17.5 STANDARDAVVIK: 3.15
MIDDELVERDI : 17.36  RELATIVT STANDARDAVVIK: 18.16 %
MEDIAN: 17.0 RELATIV FEIL: -0.79 %
ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFZIGE:
16 11.0 : 9 17.0 : 2 19.0
8 11.7 H 10 17.0 : 1 19.0
12 15.0 : 26 17.0 : 17 21.6
4 15,0 ¢ 3 18.0 : 18 22.0
13 16.0 : 19 18.4 : 15 23.0
7 16.0 : 5 19.0 : 14 79.0 U
11 16.8 :
PROVE H
ANALYSEMETODE: ALLE METODER
ENHET: MIKROGRAM/LITER
ANTALL DELTAGERE: 19  VARAIASJONSBREDDE: 15.6
ANTALIL UTELATTE RES.: 1 VARIANS: 16 .89
SANN VERDI: 21.0 STANDARDAVVIK: 4.11
MIDDELVERDI ¢ 22.37 RELATIVT STANDARDAVVIK: 18.37 %
MEDIAN: 22,0 RELATIV FEIL: 6.53 %
ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFZLGE:
8 15.4 : 9 21.0 : 18 24.0
7 17.0 : 20 21.0 : 2 25.0
12 19.0 : 1 23.0 : 17 27.0
13 19.2 : 3 23.0 : 4 30.0
10 20.0 : 19 23.1 : 15 31.0
11 20.0 H 5 24.0 : 14 8.0 U

16 20.0 :

U = UTELATTE RESULTATER
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Tabell 3.11

STATISTIKK, AMMONIUM~NITROGEN

PRVE I

ANALYSEMETODE: ALLE METODER

ENHET': MIKROGRAM/LITER
ANTALL DELTAGERE: 19 VARAIASJONSBREDDE: 20.8
ANTALI, UTELATTE RES,: 1 VARIANS: 33.06
SANN VERDI: 52.7 STANDARDAVVIK: 5.75
MIDDELVERDI ¢ 54,68 RELATIVT STANDARDAVVIK: 10.51 %
MEDIAN: 55.0 RELATIV FEIL: 3.76 %
ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFZLGE:
7 44.0 : 9 52.0 : 5 58.0
8 48.5 : 20 53.0 : 19 58.8
12 49.0 s 3 57.0 : 16 61.0
4 50.0 1 57.0 s 15 64.0
1 50.0 : 2 58.0 : 17 64.8
13 50.2 : 18 58.0 : 14 11%. U
11 51.0 :
PROVE J
ANAL.YSEMETODE: ALLE METODER
ENHET s MIKROGRAM/LITER
ANTALL DELTAGERE: 19 VARAIASJONSBREDDE: 27.4
ANTALL UTELATTE RES.: 1 VARIANS: 46.72
SANN VERDI: 70.0 STANDARDAVVIK: 6.83
MIDDELVERDI 2 72,27  RELATIVT STANDARDAVVIK: 9.46 %
MEDIAN: 71.0 RELATIV FEIL: 3.24 %
ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFJLGE:
7 55.0 15 69.0 5 76.0
10 67.0 4 70.0 3 78.0
13 67.2 1 72.0 2 79.0
8 67.4 18 72.0 16 86.0
12 68.0 19 72.1 : 17 86.4
11 68.7 20 74.0 : 14 138. U
9 69.0

U = UTELATTE RESULTATER
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Tabell 3.12

STATISTIKK, TOTALT NITROGENINNHOLD

PROVE A
ANALYSEMETODE: ALLE METODER
ENHET: MIKROGRAM/LITER
ANTALL DELTAGERE: VARATASJONSBREDDE : 142,
ANTALL UTELATTE RES.: VARIANS: 1164.99
SANN VERDI: 164. STANDARDAVVIK: 34.13
MIDDELVERDI : 166.32 RELATIVT STANDARDAVVIK: 20.52 %
MEDIAN: 174, RELATIV FEIL: 1.41 %
ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFQIGE:
20 89.0 11 1e7. $ 14 180.
16 99.0 10 170. s 3 182,
2 136, 15 174. : 18 189.
6 155, 5 175. : 15 204.
8 157. 12 177. : 7 231,
9 163. 17  179.4 1 247, U
PROVE B
ANALYSEMETODE: ALLE METODER
ENHET: MIKROGRAM/LITER
ANTALL DELTAGERE: 18 VARAIASJONSBREDDE: 125,
ANTALL UTELATTE RES.: 1 VARIANS: 1048.67
SANN VERDI: 180, STANDARDAVVIK: 32.38
MIDDELVERDI : 181.22  RELATIVT STANDARDAVVIK: 17.87 %
MEDIAN: 183. RELATIV FEIL: 0.68 %
ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFOIGE:
20 105, : 19 180. s 18 19%.
1s 120, : 11 182, : 14 201.
2 158, H 10 183, : 17 211.8
6 170, : 5 185. : 7 229,
8 170. : 12 190, : 15 230.
9 178. 3 192, : 1 263. U

U = UTELATTE RESULTATER




Tabell 3.13

STATISTIRK, TOTALT NITROGENINNHOLD

PRVE C

ANALYSEMETODE: ALLE ! JTODER

ENHET: MIKROC AM/LITER

ANTALL DELTAGERE: 18 VARAIASJONSBREDDE: 207.
ANTALI, UTELATTE RES.: 0 VARIANS: 3316.33
SANN VERDI: 515. STANDARDAVVIK: 57.59
MIDDELVERDI : 502.91 RELATIVT STANDARDAVVIK: 11.45
MEDIAN: 513, RELATIV FEIL: -2.35

ANALYSERESULTATER I ST (GENDE REKKEFZJLGE:

%
%

16 352. : 6 510. : 11 533,
20  360. : 2 510, : 1 537,
15 475, : 18 51z2. : 17 539.3
3 497, : 14 514, : 5 549,
8 501. : 10 520, : 7 554,
12 505. : 19 525, : 9 559,
PROVE D
ANALYSEMETODE: ALLE METODER
ENHET: MIKROGRAM/LITER
ANTALL, DELTAGERE: 18 VARATIASJONSBREDDE: 205,
ANTALL UTELATTE RES.: 0  VARIANS: 3075.53
SANN VERDI: 474. STANDARDAVVIK: 55.46
MIDDELVERDI: 456.57 RELATIVT STANDARDAVVIK: 12,15 %
MEDIAN: 474.5 RELATIV FEIL: -3.68 %
ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFULGE:
16 300, H 2 461, : 9 483,
20  329. : 19 470, : 11 486.
15 430, : 12 470. : 5 490,
8 449, : 14 479, : 18 49,
6 450, : 17 479.3 : 1 503.
3 458, : 10 480. : 7 505,

U = UTELATTE RESULTATER




50
Tabell 3.14

STATISTIKK, TOTALT NITROGENINNHOLD

PRVE E

ANALYSEMETODE: ALLE METODER

ENHET': MIKROGRAM/LITER

ANTALL DELTAGERE: 15  VARATASJONSBREDDE: 124,
ANTALL UTELATTE RES.: 2  VARIANS: 1169.71
SANN VERDI : 158. STANDARDAVVIK: 34.2
MIDDELVERDI : 160.55  RELATIVT STANDARDAVVIK: 21.3 %
MEDIAN: 159, RELATIV FEIL: 1.61 ¢

ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFQLGE:

16 92.0 : 6 145, : 15 198,
2 134, H 8 159. : 18 200.
11 137. : i 160, : 3 216.
17 137.1 : 12 180. : 5 253. U
19 144, : 9 185, : 1 274, U
PROVE F
ANALYSEMETODE: ALLE METODER
ENHET: MIKROGRAM/LITER
ANTALL DELTAGERE: 15 VARAIASIONSBREDDE: 126.
ANTALL UTELATTE RES, : 2  VARIANS: 974.65
SANN VERDI: 183. STANDARDAVVIK: 31.22
MIDDELVERDI : 187.72 RELATIVT STANDARDAVVIK: 16.63 %
MEDIAN: 188. RELATIV FEIL: 2,58 %
ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFZIGE:
16 116. : 19 185, : 18 211.
2 166, : 8 188, : 15 218,
17 166.3 : 10 195, : 12 242,
11  1e8. : 3 203, : 1 292, U
6 175, : 9 207, s 5 350. U

U = UTELATTE RESULTATER




Tabell 3.15 51

STATISTIKK, TOTALT NITROGENINNHOLD

PROVE G

ANALYSEMETODE: ALLE METODER

ENHET: MIKROGRAM/LITER

ANTALL DELTAGERE: 17  VARAIASJONSBREDDE: 57.0
ANTALL UTELATTE RES.: 1 VARIANS: 169.54
SANN VERDI: 75.0 STANDARDAVVIK: 13.02
MIDDELVERDI : 78.63  RELATIVT STANDARDAVVIK: 16.56 %
MEDIAN: 75.75 RELATIV FEIL: 4.84 %

ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFZLGE:

2 54.0 c 20 73.0 : 10 87.0
3 69.0 : 16 74.0 : 12 88.0
6 70,0 : 8 77 .5 : 14 98.0
7 72.0 : 17 77.6 g 15 111.
18 72,0 : 9 80.0 : 1 121, U©
5 73.0 : 11 82.0 :
PROVE H

ANALYSEMETODE: ALLE METODER

ENHET: MIKROGRAM/LITER

ANTALL: DELTAGERE: 17  VARAIASJONSBREDDE: 52.0
ANTALL UTELATTE RES.: 1 VARIANS: 159,24
SANN VERDI: 90.0 STANDARDAVVIK: 12.62
MIDDELVERDI: 93.69 RELATIVT STANDARDAVVIK: 13.47 %
MEDIAN: 94.6 RELATIV FEIL: 4.10 %

ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFULGE:

2 73.0 H 17 88.9 H 14 101,
16 80.0 H 8 94.2 : 18 104,

3 82.0 : 11 95.0 H 12 109.

20 84,0 s 5 95.0 : 1 117. U©
6 @ 85.0 : 10 9.0 : 15 125,

7 88.0 2 9 99.0 3

U = UTELATTE RESULTATER




Tabell 3.16

STATISTIKK, TOTALT NITROGENINNHOLD

PRVE 1

ANALYSEMETODE: ALLE METODER

ENHET': MIKROGRAM/LITER
ANTALL DELTAGERE: 17  VARATASJONSBREDDE: 122,
ANTALL UTELATTE RES.: 0 VARIANS: 695.9
GANN VERDI: 225, STANDARDAVVIK: 26,38
MIDDELVERDI: 227.91  RELATIVT STANDARDAVVIK: 11.57 %
MEDIAN: 228, RELATIV FEIL: ' 1.29 %
ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFZLGE:
2 156. : 5 225, : 14 240.
3 201, : 17 226.4 : 12 242,
20 209, : 8 228, : 11 254,
6 210. : 10 230. : 15 258,
16 224, : 9 232, : 1 278.
7 225, H 18 236, :
PROVE J
ANALYSEMETODE: ALLE METODER
ENHET: MIKROGFAM/LITER
ANTALL DELTAGERE: 17  VARAIASJONSBREDDE: 102.
ANTALIL, UTELATTE RES.: 0 VARIANS: 505.6
SANN VERDI: 300. STANDARDAVVIK: 22.49
MIDDELVERDI 3 300.34 RELATIVT STANDARDAVVIK: 7.49 %
MEDIAN: 304, RELATIV FEIL: 0.11 &
ANALYSERESULTATER I STIGENDE REKKEFZILGE:
2 240, : 16 300. : 11 311,
3 280. : 17 300.8 : 14 312,
6 280. : 18 304. : 12 320,
20 280, : 8 304. : 15 324.
7 292. : g 309. : 1 342.
5 297, : 10 310. :

U = UTELATTE RESULTATER
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