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1 JOHDANTO

Suomen ympéristokeskuksen laboratorio jarjesti maaliskuussa 1997 laboratorioiden vilisen
vertailukokeen laboratorioille, jotka madrittdvit elohopeaa, syanideja ja mineraalidljyja eri
tyyppisistd vesistd. Vertailukokeen tarkoituksena oli tarkistaa mm. velvoitetarkkailujen
yhteydessd tehtdvien madritysten vertailukelpoisuus.

2 TOTEUTUS

2.1 Osanottajat

Vertailuun osallistui yhteensi 39 laboratoriota. Osallistujat olivat julkisen valvonnan alaisten
vesitutkimuslaitosten laboratorioita sekid teollisuuden ja tutkimuslaitosten laboratorioita.
Osallistuneet laboratoriot esitetddn liitteessd 1.

2.2 Niytteet

Laboratorioille toimitettiin elohopean méaritystd varten yksi synteettinen, yksi jokivesindyte,
yksi vesi- ja viemdrilaitoksen jatevesindyte ja yksi massa- ja paperiteollisuuden jitevesindyte.
Kokonaissyanidin midrittamistd varten toimitettiin yksi synteettinen n#yte ja kaksi
metalliteollisuuden jitevesindytettd. Mineraalidljyjen méarittdmistd varten toimitettiin kaksi
synteettistd ndytetts.

Elohopean ja kokonaissyanidin synteettiset ndytteet valmistettiin standardiliuoksista
ionivapaaseen veteen (liite 2). Niiden pitoisuudet esitetddn vertailukokeen tulosten yhteen-
vedossa (taulukko 1) sekd laboratoriokohtaisissa tuloksissa (liitteet 7/1 - 7/13). Joki- ja
jatevesid seisotettiin noin kaksi viikkoa sekd suodatettiin ennen niytteiden valmistamista
Whatman GF/A-suodattimen ldpi. Naytteiden valmistaminen ja kestivdinti on esitetty
liitteessd 2.

Mineraaliljyndytteet valmistettiin lisdamailld tunnetun médaran hiilivetyjd niytepulloihin.
Kukin niyte oli "uniikki", lisdtty hiilivetymaéri eri pulloissa vaihteli jonkin verran. Kunkin
laboratorion saama tulos laskettiin saantona lisdtystd médrdstd tuloksia kisiteltdessi.
Tavoitearvo kullekin tulokselle oli ndin ollen 100 %.

Niytteet toimitettiin laboratorioille maaliskuussa 1997. Tulokset pyydettiin toimittamaan
huhtikuun alussa 1997.

2.3 Niytteiden siilyvyys ja homogeenisuus

Elohopean ja kokonaissyanidin médritystd varten sdilyvyys testattiin madrittdmalld ndytteen
pitoisuus niiden lahettdmisajankohtana ja analysointiajankohtana. Pitoisuuksissa ei ollut eroja
néiden kahden ajankohdan vililld (mittaustarkkuus huomioituna).

My6s Oljyndytteiden sdilyvyyttd seurattiin laboratoriossa analysoimalla mineraalidljyi
ndytepulloista valmistus-, ldhetys- ja analysointipdivind. Eri pédivien mittausten keskiarvot
ovat liitteessd 3. Pitoisuuksien erot ovat kontrollindytteiden méérityksen hajonnan luokkaa.
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Elohopea- ja kokonaissyanidindytteiden homogeenisuus testattiin tekemallda NPOC-médritys
ndytteiden valmistamiseen kaytetyistd joki- ja jatevesistd seitsemdistd eri pullosta. Liitteen 3
mukaan eri pulloista tehtyjen médritysten keskihajonta oli enintdin 0,8 %, joten niytteitd
voidaan pitdd homogeenisina.

Mineraali6ljyndytteiden homogeenisuutta varmistettiin tarkistamalla 6ljyn lisdyksen
toistettavuutta ja tarkkuutta. Nédytteen 1 "spiikkaukseen" kaytettiin 1 ml:n tdyspipettid. Kym-
menen pipetoinnin punnitsemalla méiritetty tarkkuus oli 0,2 % ja keskihajonta oli 0,4 %.
Naytteen N2 valmistuksessa punnittiin jokaiseen pulloon lisdtyn 61jyn m#4rd analyysivaa'alla.
Lis#ksi ndytteiden uusittavuus nédytteiden valmistuksen ja analysointipdivien viliseni aikana
11 naytepullosta kuvaa myds homogeenisuuden tasoa (liite 3).

2.4 Analyysimenetelmiit

Vertailututkimukseen osallistuvien laboratorioiden kdyttimit analyysimenetelmit esitetidin
liitteessd 4. Madrityksille ei ole tehty menetelmékohtaisia tarkasteluja, koska eri miarityksissid
vallitsevana oli yksi menetelmd. Muilla menetelmilld saatuja tuloksia oli niin vahin, ettd
niiden keskiarvojen ja keskihajonnan luotettavuus olisi ollut epavarma.

Elohopean miarittdmisen useimmat laboratoriot tekivit kylmahoyrymenetelmailld erilaisten
pelkistysten jdlkeen. Muutama laboratorioista kéytti elohopean rikastusta kultaan ennen
mittausta. Niytteiden hapetusldmpétilaa ei  tiedusteltu menetelmien yhteydessd.
Kansainvilisissa standardiehdotuksissa hapetuslampdétilaksi suositellaan 95°C.

Kokonaissyanidin valmistamiseen kéaytettiin yleisesti SFS-standardin 5747 mukaisella
menetelmélld, jossa tislauksessa vapautunut syanidi absorboidaan NaOH-liuokseen. Méiritys
tehdddn fotometrisesti tai titrimetrisesti.

Mineraalidljyjen mésrittdmiseen useimmat laboratoriot kayttivat SFS menetelmii 3009 ja 3010
tai niiden muunnoksia, jotka perustuvat hiilitetrakloridi-uuttoon ja IR-mésritykseen. Usein oli
luovuttu standardimenetelmien mukaisesta puhdistuskasittelyst.

2.5 Tulosten Kisittely

Laboratorioiden toimittamista tuloksista (liite 5) on ensin poistettu Grubbsin hylkidZmistestia
kdyttden niiden laboratorioiden tulokset, jotka poikkesivat merkitsevisti keskiarvosta (95 %
‘todennzkoisyys). Tamén jalkeen tulosaineistosta laskettiin keskiarvo ja keskihajonta.
Laboratoriokohtaisissa tulostaulukoissa (liitteet 7/1-7/13) ovat sarakkeet <l1s, 1s-2s, 2s-3s, >3s,
joihin on merkitty + tai - sen mukaan, onko tulos pienempi kuin keskiarvo. Tapauksissa, joissa
tulos on sama kuin keskiarvo, sarakkeeseen 1s on merkitty 0. Jos laboratorion tulos on hylétty
Grubbsin testin perusteella, tuloksen vieressd on merkinta 'failed'. Tulostaulukon viimeisessi
sarakkeessa on esitetty tilastolliseen kisittelyyn hyvéksyttyjen ja puuttuvien tulosten maara.
Merkinnalla '<' raportoidut tulokset on lisitty puuttuvien tulosten sarakkeeseen. Selitykset
tulosten tilastollisesta kisittelysté esitetddn liitteessd 6.

Tulosten arvioimiseksi ja graafista esitystd varten on kunkin laboratorion tuloksille laskettu z-
arvo (z scores). z-arvo lasketaan kaavasta z = (x, - X)/s, missi x, on yksittdisen laboratorion
tulos ja X on laboratorioiden keskiarvo tai teoreettinen arvo (synteettiset niytteet) ja s on
laboratorioiden keskihajonta. z-arvo on laskettu myds kiyttden tulosaineistosta lasketun
keskihajonnan sijasta tavoitearvoa (s,,, %, kts. laboratoriokohtaiset tulostaulukot sek#
taulukko 1). Niin saatua arvoa on pidetty vertailuarvona tuloksia tulkittaessa (liitteet 7/1-7/13
ja liite 9). Laboratorion tuloksia voidaan pitdd




* hyviaksyttaving, kun |z| <2
* arveluttavina, kun 2 < |z| <3
* hyldttdving, kun |z| > 3.

Maiiritys- ja ndytekohtaiset z-arvot esitetdfin graafisesti liitteissd 8/1-8/3 ja numeerisina
lukuarvoina laboratoriokohtaisissa tulostaulukoissa, liitteissa 7/1-7/13. Keskihajonnalle
asetettua tavoitetta arvioitaessa on huomioitu mm. laboratorioiden ilmoittama hajonta
sisdisessd laadunohjauksessa ja ndytteiden pitoisuus. Laboratorion saama tulos on
hyviksyttavi, jos tuloksen ero keskiarvoon tai teoreettiseen arvoon nahden on ollut pienempi
kuin kaksi kertaa asetettu tavoite keskihajonnalle (taulukko 1). Jos keskihajonnan
tavoitearvoksi asetettiin esimerkiksi 15 %, tuloksista hyviksyttiin z-arvon perusteella ne,
jotka poikkesivat teoreettisesta arvosta tai keskiarvosta vihemman kuin 30 %.

Tulosten yhteenveto esitetddn taulukossa 1. Liitteessd 9 esitetdin yhteenveto laboratorioiden
menestymisestd. Yhteenvetotaulukkoon on merkitty myés Grubbsin testin ja z-arvon
perusteella hylatyt tulokset. Grubbsin testin perusteella hyldtyissé tuloksissa virhe on suurempi
kuin z-arvon perusteella hylétyiksi ta1 arveluttaviksi todetuissa tuloksissa, joten myds niissi
|z| on suurempi kuin 2.

Mineraalidljyndytteiden tuloksista laskettiin vain mediaaniarvo Grubbsin testin jilkeen
tulosten suuren hajonnan vuoksi. z-arvo laskettiin teoreettisen arvon ja tavoitehajonnan
perusteella.

3 TULOKSET JA NIIDEN ARVIOINTI

3.1 Maiirityskohtainen tulosten tarkastelu

Tulosten médrityskohtaisessa tarkastelussa on kdytetty hyviksi taulukkoa 1 seki liitettd 9.

3.1.1 Elohopea

Tulosten keskihajonta oli pienempi kuin 15 % lukuun ottamatta pitoisuudeltaan pienintéd
néytettd A2 (0,13 pg/l) ja pitoisuudeltaan suurinta néytettd A4 (3,9 pg/l), joissa se oli 37 % ja
18 %. Naytteen A3 (1,19 pg/l) tuloksista hyléttiin Grubbsin testilld kaksi, jonka jélkeen
keskihajonta oli 11 %.

Kun tuloksille sallittiin 30 - 40 % virhe (2xs,,,,), niistd hyviksyttiin 89 %. Useilla
laboratorioilla elohopeapitoisuus oli pienempi kuin tavoitearvo, miké viittaa mm. virheeseen
kalibroinnissa tai orgaanisesti sitoutuneiden elohopeayhdisteiden hajoamattomuuteen.

3.1.2 Kokonaissyanidi

Kokonaissyanidin méiirityksessd tuloksista ei hyldtty Grubbsin testauksessa. Tulosten
keskihajonta oli eri niytteille 32 - 55 % ja se oli suurin ndytteessi B2, jossa
kokonaissyanidipitoisuus oli 36 ug/l. Tille samalle naytteelle keskiarvo (35,8 ug/l) ja mediaani
(28 ug/l) poikkesivat toisistaan.

Kokonaissyanidin vertailuun osallistui yhdeksén laboratoriota. Tuloksista hyviksyttiin 74 %,
kun niille sallittiin vithe 40 % (2X S,,.)-



3.1.3 Mineraalioljy

Vertailuun ilmoittautuneista 26 laboratorioista tuloksensa ilmoitti 23 laboratoriota. N1
ndytteen analysoineesta laboratoriosta 60 % sai hyviksyttyjd tuloksia ja vastaavasti N2
néytteestd 52 %, kun suurin sallittu poikkeama teoreettisesta arvosta N1:lle oli 50 % ja N2:1le
40 %.

Tulosten tavoitearvo molemmille niytteille oli 100 %. IR-menetelmdd kiytténeiden
laboratorioiden tulosten kisittelyssd on otettu huomioon heksadekaanin vasteen ero
verrattaessa 6]jyn standardikéyran vasteeseen. IR-kayréltd saadaan heksadekaanista 1,4 kertaa
lilan suuria tuloksia heksadekaanista. Laboratorioiden tuloksista laskettu mediaani oli N1:lle
113 % ja N2:1le 86,9 %. z testissd hylkdaminen usein johtui joko uutteiden rasvasta tai 6ljyn
epitaydellisestd uuttumisesta. Tuloksista hyvaksyttiin 55 %, kun sallittu suurin virhe oli 40 -
50 %.

3.2 Laboratorioiden pitevyyden tarkastelu

Vertailukokeeseen osallistui yhteensd 39 laboratoriota, joilla kokemus mm. vesistévesien
analysoinnissa on erilainen. Témé nidkyy varsinkin pienien pitoisuuksien vertailukokeen
tuloksissa. Vertailukokeen kaikkien nédytteiden pitoisuudet olivat kuitenkin huomattavasti
luonnonvesipitoisuuksia suurempia.

Suurin sallittu virhe oli elohopean madrityksessd 30 - 40 %, kokonaissyanidin méirityksessi
40 % ja mineraaliSljyjen médrityksessd 40 - 50 %. Sallittuja virheitd voidaan pitdd melko
suurina. Koko tulosaineistosta hyvaksyttiin 79 %. Laboratorioiden tulosten vertailukelpoi-
suutta tulee parantaa. Vertailukoe tullaan uusimaan vuonna 1998.

Laboratorioita pyydettiin ilmoittamaan myds sisdisessd laadunohjauksessa saatuja tuloksia.
Noin 60 % laboratorioista 1imoitti sisdisen laadunohjauksen tuloksia. Eniten tuloksia jéttivat
ilmoittamatta laboratoriot 1 - 20. Systemaattinen sisdinen laadunohjaus on vilttimatonts
tulosten vertailukelpoisuuden parantamiseksi vertailtavana olleille méirityksille, Lis#ksi
osassa laboratorioista menetelmén perusteellinen tarkistaminen lienee valttdmatonta.



Tauluko 1. Yhteenveto tuloksista
Table 1. Summary of the results

Masritys | Nayte | ¢! % Md ¢ s S | Sumer Hyviksytyt | Lab. lkm
(ng/l) ¢ (gD | (W) | (%) tul. (%)

Para- | Sample | ¢ % Md® s s S targer Accepted | No of lab.
meter g/l ¢ (e | (%) ° | (%) | results (%) 7 | N,® N,©
Hg Al 1,9 pg/l 1,90 1,91 pg/l 0,272 14,3 15 96 23 0

A2 0,126 0,130 pg/l 0,046 36,5 20 73 21 0
A3 1,19 1,17 pg/l 0,1351 11,3 15 92 24 2
Az 3,94 381pgll | 0,709 | 180 | 15 87 24 | 1
CN,, B1 199 210 pg/l 64,4 324 20 78 9 0
B2 358 280ug/l | 198 | 553 | 20 67 9| o
B3 678 666ugll | 243 | 358 | 20 78 9 | o
Min N1 100 % 113% 25 60 18 1
N2 100 % 86,9 % 20 52 23 0

@ Synteettisen niytteen teoreettinen arvo

(Theoretical concentration of the synthetic sample)

@ Naytteen keskiarvo (Mean value of the sample)

© Naytteen mediaani (Median of the sample)

“ Niytteen keskihajonta (Samples standard deviation)

© Naytteen keskihajonta % (Samples standard deviation %)

¢ Keskihajonnan tavoitearvo (The assigned value for the target deviation)
7 Keskihajonnan Grubbsin ja z arvo testissd hyviksyttyjen tulosten osuus
(Accepted results after the Grubbsd outlier test and the z scores test)

@ Vertailukokeeseen osallistuneiden laboratorioiden lukuméra

(Number of the participating laboratories)

© Grubbsin tilastollisessa kisittelyssa hylittyjen tulosten lukuméirs (Number of outliers
in Grubbs test)

4 YHTEENVETO

Suomen ympiéristokeskuksen laboratorio jérjesti vertailukokeen maaliskuussa 1997
elohopean, kokonaissyanidin ja mineraalidljyjen masrityksille. Laboratoriolle toimitettiin
2 - 4 niytettd madritystd kohden. Niytteet olivat synteettisid, luonnon- tai jatevesid.
Vertailuun osallistui yhteensi 39 laboratoriota.

Tulosten arvioimiseksi laskettiin z arvo ja sitd varten asetettiin keskihajonnalle tavoite 15 -
25 % maidrityksestd ja pitoisuudesta riippuen. Nain ollen vertailussa hyvaksyttiin tulokset,
jotka poikkesivat vihemmin kuin 30 - 50 % tavoitearvosta (teoreettinen arvo tai
keskiarvo). Lopullinen keskiarvo laskettiin sen jdlkeen, kun aineistosta poistettiin
poikkeavat tulokset (Grubbsin test1).

Koko tulosaineistosta hyvaksyttiin 79 % sen jilkeen, kun suurimmaksi virheeksi sallittiin
30 - 50 %. Tulosten vertailukelpoisuutta vertailtavana olleille madrityksille tulee parantaa.
Laboratorioiden korjaavien toimenpiteiden onnistumista on mahdollista tarkistaa vuonna
1998 uusittavassa vertailussa.
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5 SUMMARY

In March 1997 two to four samples per determination were distributed to the participating
laboratories for comparison of determination of mercury, total cyanide and mineral oils.
Samples were made to synthetic, river and waste waters (Appendix 2). There were 39
participants in the comparison test (Appendix 1).

The analytical methods are presented in Appendix 4.The results of given by laboratories
are presented in Appendix 5 and the test is summarized in Table 1. The results of stability
and homogeneity are presented in Appendix 3. In Appendix 6 is the explanation of the
result sheets.

The average concentration, the standard deviation and the coefficient of variation were
calculated after testing the outliers with Grubbs' test. The comparison of performance of
the laboratories was made using z scores (Appendixes 7/1 - 7/13 and 8/1-8/3). The results
were satisfactory, if they deviated less than 30 - 50 % from the assigned value (the
theoretical value or the mean value of the data).

In this comparison test totally 79 percent of the results can be regarded to be satisfactory,

when the allowed total bias was 30 - 50 % (Appendix 9). The laboratories should improve
their performance in the determination of the compared compounds.
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LIITE 1. VERTAILUKOKEESEEN 2/1997 OSALLISTUNEET LABORATORIOT

Insingéritoimisto Paavo Ristola Oy

KCL Oy Keskuslaboratorio-Central laboratoriet Ab
Kokeméenjoen vesistdn vesiensuojeluyhdistys ry
Kuopion kaupungin ympéristéterveyslaboratorio
Lahden Tutkimuslaboratorio

Luonais-Suomen vesiensuojeluyhdistys

Maa- ja Vesi Oy

Mikkelin seudun Ympéristokeskus, elintarvike- ja ympéristélaboratorio
Pohjanmaan Tutkimuspalvelu

PSV- Maa ja Vesi Oy

Suunnittelukeskus Oy, Helsinki

Vaasan kaupungin ympérist6laboratorio

Vesihydro Oy, Helsinki

Borealis-Polymers Oy, Porvoo

Ekokem Oy Ab, Riithiméki

Finnish Chemicals Oy, Aetsi

Fundia Wire Oy Ab Koverhar, Lappopohja
Imatran Voima Oy, Vantaa

Juvegroup Oy, Rovaniemi

Kemira Agro Oy, Kokkola

Neste Oy, Analyyttinen tutkimus, Porvoo
Neste Oy, Porvoon Jalostamon laboratorio, Porvoo
Nokia Kaapeli Oy, Pikkala

Outokumpu Harjavalta, Harjavalta
Outokumpu Polarit Oy, Tornio
Outokumpu Zink Oy, Kokkola
Rautaruukki Oy, Himeenlinna
Rautaruukki Oy, Raahe

UPM-Kymmene Oy, Pietarsaari

Elintarvike- ja ympéristélaboratorio, Imatra

Heinolan elintarvike- ja ympéristlaboratorio

Lappeenrannan kaupungin elintarvike- ja ympéristdlaboratorio
Kotkan kaupungin elintarvike- ja ympéristdlaboratorio
Vantaan kaupungin elintarvike- ja ymparistdlaboratorio

Geologian Tutkimuskeskus
Metsintutkimuslaitos, Muhos
Novalab Oy

Porilab

VTT kemiantekniikka
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NAYTTEIDEN VALMISTAMINEN

Niayte Matriisi
Sample | Matrix
Al Synteettinen nayte, johon on lisatty Hg(NO,), ja kestavoity 30 ml HNO, / 1 1 ndytetts.
A2 Luonnonvesi ndyte, johon on lisitty Hg(NO,), ja kestavoity 30 ml HNO, / 1 | néytetts.
A3 Asumajitevesi ndyte, johon on lisatty Hg(NO,), ja kestavoity 30 ml HNO, / 1 1 naytetti.
A4 Teollisuuden jitevesi ndyte, johon on lisatty Hg(NO,), ja kestdvéity 30 ml HNO, / 1 1 ndytetti.
B1 Synteettinen ndyte, johon on lisitty KCN-standardia. Litraa kohti nayte on kestdvéity lisadmilld 5
ml natriumhydroksidiliosta, 10 ml fenoliftaleiinilivosta, 5 ml tina(Il)kloridiliuosta. Sen jilkeen
ndytteen pH on sdddetty arvoon n. 8 lisdamalld suolahappoa(Il) jonka jalkeen lisdttiin 10 ml
sinkkisulfaattilivosta.
B2 Luonnonvesi néyte, johon on lisitty KCN-standardia ja kestdvéity kuten synteettinen niyte.
B3 Teollisuuden jatevesi ndyte, johon on lisdtty KCN-standardia ja kestdvéity kuten synteettinen
nayte.
N1 Synteettinen néyte, johon on lisitty 1 ml heksadekaanin ja rypsioljyn asetoniliuoksia.
N2 Synteettinen ndyte, johon punnittiin voiteludljyn ja rypsiéljyn seosta tarkasti noin 20 mg
ja johon liséksi pipetoitiin 1 ml rypsiéljyn asetoniliuosta.
Miéritys Niyte Tavoitearvo
Parameter Sample Assigned value
Al 1,90
A2 0,126
Hg (ug/l)
A3 1,19
Ad . 3,94
Bl 199
CN,,, (ng/l) B2 35,8
B3 678
N1 100
Mineraalioljy (%)
N2 100
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LIITE 3. NAYTTEIDEN SAILYVYYS- JA HOMOGEENISUUSTESTAUS

SAILYVYYSTESTAUS
TESTING OF PRESERVATION
Paivamaari
Analyytti Nayte Date
Analyte Sample
18.3.1997 19.3.1997 | 20.3.1997 | 24.3.1997
Al 2,28 2,34
A2 0,131 0,129
Hg (ug/)
A3 1,31 1,34
A4 4,70 4,67
B1 213 223
CN,,.(ugnh) B2 344 35,1
| B3 764 730
N1 85 96 101 92
Mineraalioljy (%)
N2 91 85 87 85

Miirityksen tarkkuus huomioiden pitoisuuksissa ei ole merkittdvid eroja madritysajankohtien valilla.

MINERAALIOLJYJEN HOMOGEENISUUSTESTAUS (%)
HOMOGENEITY OF MINERAL OIL SAMPLES (%)

Niyte Keskiarvo Keskihajonta Niytepulloja Mittauspiivia
Sample | Mean value | Standard deviation | Sample bottles | Days of analysis
N1 95,5 % 6,28 % 11 kpl 4

N2 86,7 % 2,86 % 11 kpl 4
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Hg ja CN,_,HOMOGEENISUUSTESTAUS (NPOC, mg/l)
HOMOGENEITY OF MERCURY AND SYANIDE SAMPLES (NPOC, mg/l)
Pullon nro okivesi Jitevesi 1¢ Jitevesi 2¢ Jitevesi 3¢
Bottle number iver water Waste water 1 Waste water 2 Waste water 3
1 5,713 5,796 19,701 19,740 | 7,503 7,386 24,449 | 24,361
2 5,639 5,824 19,496 19,821 | 7,426 7,497 24397 | 24,875
3 5,913 5,878 19,502 19,966 | 7,371 7,499 24,162 | 24,222
4 5,709 5,703 19,645 19,586 | 7,447 7,589 24,346 | 24,209
5 5,594 5,735 19,626 19,797 | 7,422 7,490 24242 | 24,333
6 5,779 5,714 19,692 19,737 | 7,218 7,349 24,377 | 24,229
7 5,884 5,705 | 20,005 19,860 | 7,404 7,508 24,460 | 24,256
¢ 1 = metalliteollisuuden jitevesi
2 = vesi- ja viemarilaitoksen jatevesi
3 = massa- ja paperiteollisuuden jéatevesi
Jokivesi Jitevesi 1 Jitevesi 2 Jitevesi 3
River water | Waste water 1 | Waste water 2 | Waste water 3
S, 1,5% 0,8 % 1,1 % 0,6 %
Sp 0,8 % ~0% 0,6 % 0,4 %
Stoc 1,6 % 0,8 % 1,2 % 0,7 %

Pullojen vilinen hajonta ei ole merkittavasti suurempi kuin samasta pullosta tehtyjen
rinnakkaismairitysten hajonta. Naytevesid voidaan pitdd homogeenisina.
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LIITE 4. LABORATORIOIDEN KAYTTAMAT ANALYYSIMENETELMAT

PARAMETER | TEST | 1| 2 4 6(7|8]9(10/11{12|13{14|15|16|17|18{19{20[21|22|23|24|25|26|27|28|29|30|31(32|33{34|35|36|37|38(39|
Hg Al |1 3 1 1 111 101 212|2|2 11121121 1111 4

Hg A2 11 3 1 1 1 1 212(2]|2 1111211 1 11101 4

Hg A3 |1 3 1 1 111 111 212122 1111211121 11111 4

Hg Ad4 |1 3 1 1 111 111 212|122 111(2|1(1(2]1 11111 4

CN . B1 2 2 2 2 212 2 22
«CN B2 1 1 1 1 111 1 211

CN .| B3 1 1 1 1 111 1 211
Mineral oil N1 1 111{1]11]3]1 1 111 1 1 1 4 1
Mineral oil N2 1 11111 1]3]1 111 111 2 1 211 1 21412121

Menetelmista on kdytetty seuraavia tunnuksia:

- Elohopea

- Kokonaissyanidi

- Mineraali6ljy

1 =CV-AAS, pelkistimeni SnCl,

2 =CV-AAS, pelkistimenid NaBH,

3 = CV-AFS, pelkistimend SnCl,

4 = CV-AAS, rikastus, pelkistimend SnCl,

1 =SFS 5747

2 = Happamointi rikkihapolla, analysointi spektrofotometrilla
1=SFS 3010

2 =SFS 3009

3 = Standard methods

4 =GC-FID
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LIOTE 5

PARAMETER | TEST 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13
Hg A1 2.04 1.64 1.94 1.84 1.78 1.8
Hg A2 0.07 <0.12 | 0.117 0.132 0.17 <0.1
Hg A3 14 #1.78 1.03 1.17 1.16 1.03 1.1
Hg Ad 3.8 #0.146 3.5 3.76 3.79 3.84 3.5
CN : B1 176 217 160
CN B2 27 31 28
CN B3 666 824 670
___ Mineral oil N1 103 2086 109.4 #3822 90.1 202.3 | 2484 2181 131.4
Mineral oil N2 82 468 86.5 518 88.5 103.9 97.9 385.5 37
PARAMETER | TEST 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26
Hg A1 2.5 1.74 1.76 2.18 1.94 1.4 2.01 1.45
Hg A2 0.113 0.09 <1 0.12 <0.2 <0.2 0.202
Hg A3 #1.9 -1.03 1.08 1.28 1.12 1.1 1.4 1.07
Hg Ad 4 3.82 4.41 4.1 3.89 3.5 553 2.79
CN B1 o 76.6 N .
CN B2 13.7
CN B3 513
Mineral oil N1 <64 115.8 38.3 <64 <65
Mineral oil N2 57.2 92.5 48.1 85.8 47.3 49.3
PARAMETER | TEST 27 28 29 30 31 32 33 34 35 36 37 38 39
Hg A1 1.99 1.91 2.19 1.81 2.01 ' 1.44 2.1 1.87 2.343
Hg A2 0.14 <0.2 0.13 0.15 0.01 0.18 0.13 0.129
Hg A3 1.28 1.25 1.1 1.19 1.17 1.25 1.52 1.13 1.338
Hg A4 5.63 3.74 3.25 3.31 4.45 4.51 <0.1 3 4,669
CN B1 210 169 256 303.8 223
CN B2 25 26 77.5 58.61 35.1
CN B3 657 659 1140 226.9 750
Mineral oil N1 109.9 116.9 53.9 101
Mineral oil N2 67.8 86.9 69.8 399 67 270.2 | 226.4 88.2

LIITE S. LABORATORIOIDEN ILMOITTAMAT TULOKSET

# = Result failed Grubbs test
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LIITE 6. TULOKSISSA ESIINTYVIA KASITTEITA

Parameter the determinant

Sample the sample identification number

Method code the results are grouped by different analytical methods

Unit the sample unit

-1s, -2s, -3s lab’s result is smaller than the assigned value

0 lab’s result is equal with the assigned value

+1s, +2s, +3s lab’s result is greater than the assigned value

Min the minimum value of accepted results passed by Grubbs test

Max the minimum value of accepted results passed by Grubbs test

Z-value the value-score test [x,-X,| / (X, s%), where x; is the lab’s result, X, is the

assigned value or the mean value, s% is the target value for the bias

Grubbs test OK, laboratories’ result is 'in control’
FAILED, laboratories’ result is 'out of control’

Assigned value the theoretical concentration, the expected value for known samples
(the other samples: the assigned value = the mean value of the data)

Target dev. the relative target deviation of mean or theoretical value

Lab’s result the result of the laboratory specified in the header

Md. the median value of the results

Mean the mean value of the results

St. dev. the standard deviation

CV% the relative variation of accepted results passed by Grubbs test
Passed the number of the laboratories that passed the test

Failed Grubbs test the number of the laboratories which failed according to Grubbs tests
Missing the number of results lower than limit of detection

Number of labs the total number of participating laboratories
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LIITE 7. LABORATORIOKOHTAISET TULOKSET

RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 Lab 1
- s [E
} z|.28|=z|8
Pargmeter Sample| Unt | -3s -25 -1s 0 1s 25 3s |Z-value G::‘:xb o Asvs;:;ed T::?‘ :-:s‘::l Md. Mean Stdev. CV% § g ?:G‘) § 5
E; a a -
Hg A1 mafl ] oX 049 OK 19| 150% 2.04 1.91 1.90| 0272 143%[ 23| o | 0 | 23
Hg A2 | mgh X o 222| OK 20.0 % 0.07| 0.130| 0.126| 0.0460] 365%| 15| 0 | 6 | 21
Hg A3 | mgn o 1.18] OK 15.0 % 1.4 117 119] 04135 113%[ 22| 2 [ o | 24
Hg A4 | mgh Xo 024 OK 150% 3.8 3.81 3.94| 0709 18.0%] 22| 1 1] 24
CN B1 | man 20.0% 210 199 644| 324%| 9 [ 0| 0| 9
CN B2 | mgl 20.0% 28.0 35.8 198 553%| 9| 0| 0| 9
. CN B3 | maf 20.0% 666 678 243| 358%| 9/ 0 | 0 | 9
Mineral oil N1 % 100| 250% 113 14 | 1 3 | 18
Mineral oil N2 % 100| 20.0% 86.9 23] 0| 0|23
RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 L Lab 2
R B z
Grubbs | Assigned | Tamet | Labs .2 2|2
Parameter Sample! Unit 3s 28 -1 0 s 2s  3s | Zwalue test value dev. result Md. Mean Stdev. CV% g g_ g g_ -3-.
Hg Al maht 19| 150% 1.91 1.90| 0272 143%| 23| o | o [ 23
Hg A2 | mgn 20.0% 0.130| 0.126| 0.0460| 365%| 15| 0 | 6 | 21
Hg A3 | mgh 15.0 % 117 1.19] 0.435] 113%| 22| 2 | 0 | 24
Hg A4 | magh 15.0 % 3.81 3.94| 0.709{ 180%| 22| 1 | 1 [ 24
CN B1 maghl o -0.58| OK 20.0% 176 210 199 644| 324%| 9| 0 | 0| 9
CN B2 | mgf X o -1.23| OK 20.0% 27 28.0 35.8 98| 553%| 9 | 0 [ 0| 9
CN B3 | mah X -0.08| OK 20.0% 666 666 678 243| 358%| 9 | 0 | 0 | 9
Mineral oil N1 % X 012 OK 100| 25.0% 103 113 : 14| 1| 3 |18
Mineral oil N2 % X o -0.90| OK 100| 20.0% 82 86.9 23| 0| 0 |23
RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 Lab 3
& z
Grubbs | Assigned | Target | Lab's 2.2 2|8
Parameler Sample| Unit «3s -25 -1s 0 1s 2s 3s Z-value test ValE dev. fesult Md. Mean Stdev. CV% E, z o] g 3
a 5— © =
g g
Hg. A mg/l 19| 150% 1.91 190 0.272| 143%[ 23] 0 | o | 23
Hg A2 | mgn 5 200%| <0.42| 0.130| 0.126| 0.0460| 365%| 15| 0 | 6 | 21
Hg A3 | mgn | I 1 o | | {x | 331|FAILED 15.0 % 1.78 1.17 1.19] 0135 113%[ 22| 2 [ o | 24
Hg Ad | maon | x| | | o | | 1 -6.42| FAILED 150%| 0.146 3.81 3.94| 0709 18.0%] 22| 1 1|24
CN B1 mall 200% 210 199 644| 324%[ 9| 0] 0| 9
CN B2 | mah 20.0 % 28.0 35.8 198 553%| 9 | 0 | o | 9
CN B3 | mgn 20.0% 666 678 243| 358%| 9| 0] o | 9
Mineral oil N1 % | | | o | | IX | 79.44| OK 100| 25.0%| 2086 113 ‘ it 14 | 1 3 | 18
Mineral oil N2 % | I I o | 1 Ix]1840] OK 100 20.0% 468|  86.9 23] 0| o0 [23
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LIITE 7/2

RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 I Lab 4

Grubbs | Assigned | Targe! Lab's 2 | E = g’

Parapeter | Sample| Ut | -3 25 s 0 15 25 35 |Zvale| CUC v:“e u::. ot Md. Mean | Stdev. cv% g Ze g 2
a cEla =

R

Hg Al mg/ X o -091| OK 1.9] 15.0% 1.64 1.91 190| 0272 143%| 23| 0 0 | 23
Hg A2 mgh ] Xo -0.36] OK 200%| 0.117] 0.130| 0.126| 0.0460| 365%| 15| O 6 | 21
Hg A3 mgh X o | 0.0 OK 15.0 % 1.03 117 119| 0135 113%[ 22| 2 0 | 24
Hg Ad mgfl | X o | 0.74] OK 15.0 % 3.5 3.81 3.94| 0709 180%| 22| 1 1] 24
CN B1 mgi 20.0% 210 199 64.4| 324%| 9 0 0 9
CN B2 mgl 200 % 280 35.8 19.8| 553%| 9 0 0 ]

- CN B3 mght 200 % 666 678 243| 358%| 9 [ O [ 9
Mineral oil N1 % 100| 25.0% 113 . 14| 1 3 | 18
Mineral oil N2 % 100| 200 % 86.9 23| v 0| 23

RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 Lab §

—'—]_r——r—_—r—* z z
Grubbs | Assigned| Target Ladb's | N E z %
Parameter Sample| Unit 3s 28 -1s 0O 1s 2s  3s | Z-value st value dev. result ! Md. Mean Stdev. CV% g E g % E
i R

Hg A1 mgfl 1.9] 150 % | 1.91 1.90| 0272| 143%[ 23| 0 0 | 23

Hg A2 mg/ "] 20.0% | 0.130] 0.126] 0.0460| 365%| 15| 0 6 | 21

Hg A3 mgAl 15.0 % i 147 119 0.135| 113%[ 22| 2 0 | 24
Hg A4 mafl 150 % i 3.81 3.94| 0.709| 180%| 22 | 1 1 | 24
CN B1 mg 200 % 210 199 644 324%| 9 | 0 0 9
CN B2 mg/ 200% 28.0 35.8 19.8| 553%| 9 0 0 9
CN B3 mg#t 200% 666 678 243 358%| 9 |1 0 0 9
Mineraloil | N1 % [ 1 ex 1 I | 0.38| OK 100[ 25.0%| 109.4 113 14 1] 3 ]18
Mineral oil N2 % | | |IX o | | | -0.68)| OK 100]| 200 % 86.5 86.9 23] 0 0 | 23

RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 I Lab 6
| ————
- 1 1 1 1 1 T — 1 1. 1 1 1 2 1z

Grubbs | Asskned| Target | Labs - 3.3 2 g

Parameter Sample| Unit 3s <25 -1s 0 1s 2s 35 | Z-value (et alie dev. cesult Md. Mean St.dev. CV% § § g o E
HEIE

Hg Al mgAl oX | *0.14] OK 19] 15.0% 1.94 1.91 190| 0272 143%| 23| 0 0 |23

Hg A2 mgil oX 024| OK 20.0%| 0.132] 0.130] 0.126] 0.0460| 36.5%| 15| O 6 | 21

Hg A3 ma X | --0.11] OK 15.0 % 1.17 117 1.49] 0.435{ 113%[ 22 | 2 0 | 24

Hg A4 mg/h Xo | -0.30| OK 15.0 % 376 3.81 3.94| 0709] 18.0%| 22| 1 1 |24

CN B1 ma/l 200% 210 199 644| 324%| 9 0 0 9

CN B2 mgA 20.0 % 28.0 35.8 198| 553%| 9 0 0 9

CN B3 mg/ 20.0% 666 678 243| 358%| 9 0 0 9

Mineral oil N1 % 100| 250 % 113 14 | 1 3 | 18

Mineral oil N2 % 100| 20.0% 86.9 23| 0 0 | 23
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RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 Lab 7
T S R S S ‘
O | o THEE" R I R a z
Grubbs | Assigned | Target | Lab's s |- E z g
Parage\er Sample] Unit -3s 28 -is o 1s 2s 3s | 2-value test calua dev. fasit Md. Mean St.dev. CV% E § r,_g ;5 -';
a a =
Hg A1 | mgh 1.9] 150% 1.91 1.90] 0272| 143%| 23] 0o | 0 | 23
Hg A2 | mgh 20.0 % 0.130| 0.126] 0.0460| 365%| 15| o | 6 | 21
Hg A3 | mgn 15.0 % 117 1.49] 0435 113%[ 22| 2 | 0 | 24
Hg A4 | mgn 15.0 % 3.81 394 0709 180%[ 22| 1 | 1 |24
CN B1 | man 200 % 210 199 644 324%| 9 [0 | 0| 9
CN B2 | mgn 20.0% 28.0 35.8 198| 553%| 9 [ o | o0 | 9
. CN B3 | mgh 200 % 666 678 243] 358%| 9 | o | 0 [ 9
Mineral oil N1 % | L I o I [ Ix [148.88| FAILED 100] 25.0%| 3822 113 . o |14 1] 3]s
Mineral oil N2 % | I I e | | Ix]2080] OK 100] 20.0% 518]  86.9 J23[ 0o o023
RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 Lab 8
— —— — — —— —
Yy z
Grubbs | Assigned | Target Lab's 2 a g E ?.?
Parameter Sample| Unit 35 -2 -1s 0 1s 2s 3s | Z-value test value dev. result Md. Mean St.dev. CV% § E ? % 3
a ‘;:: =} . '::
Hg At | mgh Xo 021 OK 19 15.0%| 1.84 1.91 1.90| 0272| 143%| 23] 0o | 0 | 23
Hg A2 | mgh o X 175 OK 200%| 047 0.130] 0.126]| 0.0460| 365%| 15| 0 | 6 | 21
Hg A3 | magfl Xo 017 OK 150 %| 1.16 117 1.49] 0.435] 113%| 22| 2 | 0 | 24
Hg A4 | mgh Xo 025 OK 150%|  3.79 3.81 394 0709 180%[ 22 [ 1 | 1 |24
CN B1 | mgh o X 045 OK 20.0% 217 210 199 644 324%| 9 [ 0| 0| 9
CN B2 | mgh X o 067 OK 20.0 % 31 28.0 35.8 198| 553%| 9 [ 0| 0 | 9
CN B3 | mgn o X 1.08] OK 20.0% 824 666| 678 243 358%] 9 | 0 | 0 | 9
Mineral oil N1 % X o -0.40| OK 100| 25.0%|  90.1 113 : 14| 1] 3|18
Mineral oil N2 % X o 058 OK 100| 20.0%| 885 86.9 23| 0| 0|23
RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 Lab 9
_—— = ————— >
s -3 s, 0 d4s 25 9% |zvaue| GrUDbs |Assioned| Terger | Lab's Mo Mean | Stdev v g |z g z|2
Parameter ample| Unit s 25 -1s s S -val tast valiic devi result 8 .dev. § a E_ E: S
g g
Hg Al .| mgn 19| 150% 1.91 190 0272| 143%| 23| 0 | 0 | 23
Hg A2 | mgn 20.0 % 0.130] 0.126] 0.0460] 365%[ 15| 0 | 6 | 21
Hg A3 | mgn 150 % 147 1.19] 0435] 11.3%| 22| 2 | 0 | 24
Hg Ad | mgn 15.0 % 3.81 394 0708 180%[ 22| 1 | 1 | 24
CN B1 | mgn 200 % 210 199 644 324%| 9 0| 0| 9
CN B2 | mgf 20.0% 28.0 35.8 198 553%| 9 [0 [ 0| 9
CN B3 | moft 20.0 % 666 678 243| 358%| 9 [0 | 0 | 9
Mineral oil N1 % | | | o | |x 408 OK 100| 25.0%| 202.3 113 : 14 1] 3|18
Mineral oil N2 % | | | oX | | 020/ OK 100[ 20.0%| 103.9 86.9 23/ 0] 0 | 23




RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 l Lab 10
e — c———— e
—— —_—— -
r__,__—___,jr__,_’__l“ - _‘ .11
‘ zl_gl=z|2
Parageter |Sample| Unt | s 25 s 0 s 25 35 |Zvale Gz::’s A‘:‘:"’:" T:;“‘f' 'L:S':‘; Md., Mean | Stdev. | CV% & 20| 8 2
: - e |®2| 5 |«
' HE I
> 2
Hg A1 | mon 1.9] 150% 1.91 1.90] 0272 143%[ 23] 0 | 0 | 23
™ Hg A2 | mah 20.0% 0.430] 0.126] 0.0460] 365%| 15] 0 | 6 | 23
Hg A3 | mgn 15.0 % 147]  1.19] 0435] 113%| 22| 2 [ 0 | 2a
Hg A4 | mgh 15.0 % 381 394 0709 180%| 22 1 | 1 | 24
CN B1 | mgf 20.0% 210 199] 644] 324%] 9 [ 0 o] 9
CN B2 | mgh 200% 280| 358 198| 553%| 9 [ o[ o] 9
CN B3 | man 20.0 % 666 678 243| 358%| 9 [ o[ o[ 9
Mineral oil N1 % i 1 1 o { | Ix| 584 OK 100{ 250 % 2484 113 | BEERERED
Mineratoil | N2 % b x 1+ 1 1 0.11] OK 100) 200%| 97.9| 869 | 23] o[ o |23
RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 l Lab 11
e — e — Ne— = 423-..
[ 3
Grubbs | Assigned | Target Lab's P ?: E= g’
" 3 “® =3
Parameter Sample| Unit 3 25 -1s 0 1s 2s 3s | Z-value test vaie dev. result Md. Mean St.dev. CV% ‘;: g; g % %
. g g
Hg | At | mon 1.9] 150% 1.91 1.90[ 0272 143%[ 23| 0 | 0 [ 23
Hg A2 [ mgh 20.0% 0.130] 0.126] 0.0460/ 365%| 15| 0 | &6 | 21
Hg A3 | mgn 15.0 % 1.47]  1.19] 0435] 113%[ 22 2 | o | 24
| Hg A4 | mgn 15.0 % 3.81 394 0.709] 18.0%| 22| 1 [ 1 | 24
CN B1 | mgh 200 % 210 199] 644| 324%| 9] 00 [ 9
CN B2 | mgh 200%| [ 280[ 358] 198] 553%| 9| 0 | 0 | 9
CN B3 [ mgh 200 % 666 678 243] 358%| 9 | 0|0 | 9
Mineral oil | N1 % I | o i x | 8324] OK 100 250 %| 2181 113 14| 1 [ 3 [ 18
Mineraloil | N2 | % | | o | X [ 1428] OK 100| 20.0%| 385.5| 86.9 - | 23] 0 [ o [23]
RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 | Lab 12
w— — Ere— e
o c
Grubbs | Asskned | Target | Lab' pl 82|82
Parameter Sample| Unit -3s <25 -1s 0 1s 2s 3s 2Z-value ot valup d:’. resu?l Md. Mean Stdev. CV% E z g ‘é_' 5
a a =
HERE
| Ha Al | mgll I 1 txe | 1 1 0.42| OK 19 150%| 1.78 1.91 1.90] 0272 143%| 23| o | 0 | 23
[ Hg A2 | mgn 200%| <04] 0.130] 0.126] 0.0460] 365%| 15| 0 | 6 | 21
[ Hg A3 | mgl [ X o I 0.90] OK 150%| 1.03]  1.47] 149 0.435] 113%| 22| 2 | 0 | 24
\ Hg A4 | mon | Xo 017 OK 150%| 3.84] 381 394 0709 180%[ 22 [ 1 [ 1 [ 24
CN B1 | mafl X o 098] OK 20.0 % 160 210 199] 644| 324%) 9 | 0| 0] 9
CN B2 | moh X o -1.09] OK 20.0 % 28|  280] 358 198 553% 9 | o[ o[ 9
CN B3 | mgn I 1 1 x -0.06| OK 20.0 % 670 666 678 243 358%] 9 [ o[ o] 9
Mineral ol | N1 % I 1 [ o 1.26] OK 100 250 %[ 1314 113 14 1] 318
Mineraioil | N2 | % [ x] | | o -315]  OK 100]| 20.0 % 37] 869 [ 23] 0| o [23
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RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 \ Lab 13

= I - 3

§ [

Grubbs | Assigned Tame-t Lab’s o L- E z g’

Par@_eler Sample| Unit -3 -2s -1s 0 s 2s 3s | Z-value test value dev. resutt Md. Mean Stdev. CV% § 2 S é 5
3 o Q =

Hg A1 | mgn |1 ] % | 1 1 0.35] OK 1.9] 150% 1.8 1.91 1.90] 0272] 143%| 23| 0o | 0 | 23
Hg A2 | mgh 20.0 % 0.130| 0.126| 0.0460| 365%| 15| 0 | 6 | 21
Hg A3 [ mgn | I Ixo [ {1 1 0.50| OK 15.0 % 14 1.17 1.19] 0435 113%| 22| 2 | 0 | 24
Hg A4 | man | | Ix o | | | 0.74| OK 15.0 % 35| 381 394 0709 18.0%| 22| 1 | 1 | 24
CN B1 | mgh 20.0% 210 199 644| 324%| 9 | 0| 0 | 9
CN B2 | mgh 20.0% 280 358 198 553%| 9 [ 0 [0 | 9

- CN B3 | mgh 20.0% 666 678 243 358%| 9| 0 [ 0|9
Mineral oif N1 % 100| 250% 113 . 141 1 3 | 18
Mineral oit N2 % 100| 20.0% 86.9 23] o] o023

RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 | Lab 14

1 ] 1 T T 17 T T 2 g
ﬁ <

Grubbs | Assigned | Target | tabs & HERE

. > @ 4

Parameler Sample| Unit 3s -2 -1s 0 is 2s  3s | Z-value test il e FaEllE Md. Mean St.dev. CV% é 2 Ec" ;;_ s
& =
Hg A1 | mgi . 1.9] 150 % 1.91 1.90] 0272] 143%| 23| 0 | 0 | 23

Hg A2 | mgh 20.0 % 0.130] 0.126| 0.0460| 365%| 15| 0 | 6 | 21
Hg A3 | mgn ' 150 % 117 1.19] 0135 113%| 22| 2 | 0 | 24
Hg A4 | mgh 150 % 3.81 394) 0709] 180%| 22| 1 | 1 | 24
CN B1 | mgh 20.0 % 210 199 644 324%| 9 | 0| 0| 9
CN B2 | mgh 20.0 % 28.0 358 198] 553%| 9 | 0 | 0 | 9
CN B3 | mgh 20.0% 666 678 243| 358%| 9 | 0| 0| 9
Mineral oil N1 % 100| 25.0% <64 113 : 14 13|18
Mineral oil N2 % | xt 1 o 1 T 1 2.44| OK 100] 20.0%[ 572 86.9 . - 23| 0| 0 |23

RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 J Lab 15
| i — m——

e TR (55 S = o =
[V <

Grubbs | Assigned | Target Lab's Pt E z 2

o = “» o

Parameter Sample| Unit -3s 25 -1s 0 1s 2s 3s | Z-value tast valiie dev. resutt Md. Mean St.dev. CV% %‘ z EG" él a

g T

- 4

Hg A1 | mgn T 1T T o | ® 1 21| OK 1.9] 150% 25 1.91 1.90] 0272 143%[ 23| 0 | O | 23

Hg A2 | mgn 20.0 % 0.130] 0.126] 0.0460| 365%| 15| 0 | 6 | 21

Hg A3 | mgf | b | o | | X 3.98| FAILED 150 % 19 147 1.49] 0435] 113%| 22 ) 2 | O | 24
Hg A4 | mgh | 1 1 x ] |1 0.10| OK 15.0 % 4 3.81 3.94| 0709 180%[ 22| 1 | 1 |24

CN B1 | mgn 20.0 % 210 199 644 324%| 9 | 0] O [ 9

CN B2 | mg/ 200 % 28.0 35.8 198 553%| 9 [ 0| O | 9

CN B3 | mgh 20.0 % 666 678 243 358%[ 9 | 0[O0 | 9
Mineral oil N1 % [ 1 ] e x | 1 063 OK 100| 25.0%| 1158 113 B 14| 1] 3|18
Mineral oil N2 % | 1 1xo | | | 0.38] OK 100 20.0%| 925| 869 : ;23] 0] 0|23
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I; RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 Lab 16
— — gl 7 z
ed| Tamget | Llabs | - Tl 22|38
Parageter | Sample| Unt 3s 25 -1 0 1s 25 3s |Z-valve G::::” A‘;’K"z :gl,e —ut Md. Mean | Stdev. V% g g ) % 2
5 g g
Hg Al | mgf ] Xo | | 056 OK 1.8] 150%| 1.74 1.91 1.90] 0.272] 143%) 23] 0 ] 0 | 23
Hg A2 | mgn Xxo | | 0.52] OK 200%| 0.413] 0.130] 0.126] 0.0460] 365%| 15| 0 | 6 | 21
Hg A3 | man | x o | | 090 OK 150%|  1.03 147 149] 0435 113%| 22| 2 | o | 24
Hg A4 | mgh | | %o | | ©0.20] OK 150%| 3.82 3.81 394| 0709 180%[ 22 1 [ 1 | 24
CN B1 | man 20.0% 210 98] 644| 324%| 9 { 0] 0| 8
CN B2 | mgn 20.0 % 280/ 358 198 553%[ 9 [ o] o0 | 9
" CN B3 | mgn 20.0 % 666 678 243 358%| 9 [ 0o [0 | 9
Mineral ol N1 % 100| 25.0% 113 : J14] 1 [ 3 [ 18
Mineral ol N2 % 100| 20.0% 86.9 s 23] o] 0|23

RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 Lab 17 l

i 1"—_: b z

o c

Grubbs | Assigned | Tamget Lab’s gl g 3'

Parameter Sample| Unit 3 25 -1s 0 s 2s  3s | Z-value (65t aiiie dev: result Md. Mean Stdev. CV% § § g % 5

o| @ oy

g £

Hg Al mgi 19| 150% 1.91 1.80( 0.272 143%| 23| O 0 |23

Hg A2 mgf 200 % 0.130| 0.126| 0.0460| 365%| 15, 0 6 | 21

Hg A3 mgh 15.0% 117 119] 0.135 113%| 22| 2 0 | 24

I Hg Ad mgh [ 150 % 3.81 3.94] 0.708 180%) 22 | 1 1 124
CN B1 mg/l 200 % 210 199 644 324%| 9 0 0 9

CN B2 mgh 20.0% 28.0 35.8 19.8 553%| 9 0 0 9

CN B3 mg/l 200% 666 678 243| 358%| 9 0 0 9
Minera! oil N1 % | X | | o | | | 247 OK 100[ 25.0% 38.3 113 : ; J 141 3 [ 18
Mineraloit | N2 % x| | o [ | | 260 OK 100] 200%| 48.4[ '~ 869 i =] 23] 0] o [23

RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 _J Lab 18

B S B A 1 ] 3] 12
Grubbs | Assigned | Target Lab's P E = 2

Parameter Sample] Unit 35 25 15 0 1s 2s  3s | Z-value it valiie A casiily Md. Mean St.dev. CV% é § S g ;:

a -
I Hg A1 magil 19 150% 1.91 1.90] 0272 143%| 23| 0 0 | 23
]' Hg A2 mgfl 20.0% 0.130] 0.126| 0.0460| 365%| 15| O 6 | 21
r Hg A3 mgfl 150 % 147 148] 04135 1M13%( 221 2 o |24

Hg A4 mg 150 % 3.81 3.94| 0.709 18.0%| 22 | 1 1 [ 24 [

CN B1 mg/ 20.0% 210 199 64.4 324%| 9 0 0 9

CN B2 mg/l 200 % 28.0 35.8 19.8| 553%| 9 0 0 9

CN B3 mgh 20.0 % 666 678 243| 358%| 9 0 0 L)
Mineral oll N1 % 100| 250% <64 113 I ; 3 14 | 1 3 |18
Mineral oil N2 % | | |1X o | | | 0.71] OK 100| 200 % 85.8 86.9 i . ‘1 23] 0 0 [ 23
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24

RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 Lab 19
m z =
‘_'. c
: Grusbs | Assned| Tamet | Lab s glz|2
Pargpeter | Sample| Unlt 8s 25 15 0 1s 25 3s | Zwvale ;‘e’s‘ 5 ;‘ﬁ:‘e :;1:' res“; Md. Mean | Stdev. cv% 2 |2 ':Q é ;
: = gl " g
Hg A1l mgA 19| 150% 1.91 1.90 0.272 14.3%{ 23 0 0 23
Hg A2 mg/ 20.0% 0.130 0.126| 0.0460 365%| 15| 0 6 21
Hg A3 mgh 15.0% 1.17 1.19 0.135 11.3 %[ 22 2 0 24
Hg A4 mg/l 150 % 3.81 3.94 0.709 18.0 %| 22 1 h| 24
CN B1 mg/l X | o -3.08 OK 20.0% 76.6 210 199 64.4 324%| 9 0 0 g
CN B2 mgi X | o -3.09] OK 20.0 % 13.7 28.0 35.8 19.8 553%| 9 0 0 9
© CN B3 mg/ X| o -122] OK 200 % 513 666 678 243 35.8%| 9 0 0 9
Mineral oil N1 % 100| 25.0% 113 14 1 3 18
Mineral oil N2 % 100| 20.0 % 86.9 23 0 0 23
RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 Lab 20
S — —— — — f 5 s
Grubbs | Assigned | Target | Labis pl.2 z z
s: a S 8
parameter | Sample| Unit | -3s 25 -1s 0 1s 25 3s | Zvalue zst e e | dew | resut Md. Mean | Stdev. cv% A el €3
a g (=] o
@ 2
Hg A1l mgafl X o -0.49] OK 19| 15.0% 1.76 1.91 1.80 0272 143%| 23| 0 0 | 23
Hg A2 mgfl o -143| OK 200 % 0.09 0.130 0.126| 0.0460 365%| 15| 0 6 | 21
Hg A3 mgfl | X o -0.62) OK 15.0 % 1.08 1.17 1.19 0.135 11.3%| 22 | 2 0 | 24
Hg A4 mg/l | o X 0.80| OK 15.0 % 4.41 3.81 3.94 0.709 18.0 %| 22 111 24
CN B1 | mgn 20.0 % 210 199 644| 324%| 9 0] o[ 9
CN B2 mgh 20.0% 28.0 35.8 19.8 553%| 9 0 0 9
CN B3 mg/l 20.0% 666 678 243 358%| 9 0 0 9
Mineral ol N1 % 100| 25.0 % 113 ) 14 1 3 18
Minera! oil N2 % 100| 20.0 % 86.9 23] 0 0 | 23
RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 Lab 21
e E— = =
o €
Grubbs | Assigned| Target | Lab pl.al =2
Parameter |Sample| Unt | -3s -2s -1s 0 s 2s 3s |Z-value ::st e d;“". msu: Md. Mean | Stdev. cv% g ie ;5 ;
(=] o
Hg A1l mg/l | | | o X | | 0.98| OK 1.9] 150% 2.18 1.91 1.90 0272 143 %[ 23 0 0 23
Hg A2 mgA 20.0 % <1 0.130 0.126| 0.0460 365 %| 15 0 6 21
Hg A3 mgfl | | | o X | | | 0.50| OK 15.0 % 128 147 1.19 0.135 11.3%| 22 2 0 24
Hg Ad mgfl | | | oX | | | 0.27 OK 15.0 % 4.1 3.81 3.94 0.709 18.0 %| 22 1 1 24
CN B1 mgh 20.0 % 210 199 64.4 324%| 9 0 0 9
CN B2 mafl 200 % 28.0 358 19.8 553%| 9 0 0 9
CN B3 mg/l 200 % 666 678 243 358%| 9 0 0 9
Mineral oil N1 % 400| 25.0 % 113 | 2 14 1 3 18
Mineral oil N2 % 100| 20.0 % 86.9 23 0 0 23
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RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 I Lab 22
e —_— e
Hl ] Z
; . Grubbs | Assigned | Yarget | Lab's ” e g z g-
Paragpeter Sample| Unit -3s  -2s is 0 s 2s  3s | Z-value 165t valie — ‘ result d. Mean Stdev. CV% § & g 5 9-;
HIE:
Hg A1 mg/l oX 0.14] OK 1.9] 150% 1.4 1.91 1.90 0.272 143%| 23| 0 0 | 23
Hg A2 mg/l Xo 024 OK 200 % 0.12 0.130 0.126] 0.0460 365%| 15| 0 6 | 21
Hg A3 mgll Xo 0.39| OK 15.0 % 1.12 117 1.19 0.135 113%| 22| 2 0 | 24
Hg Ad mgf | X -0.08| OK 150 % 3.89 3.81 3.94 0.709 18.0 %| 22 1 1 24
CN B1 mg/l 200 % 210 199 64.4 324%| 9 0 0 9
CN B2 mafl 200 % 28.0 35.8 19.8 553%| 9 0 0 9
- CN B3 mg/l 200% 666 678 243 358%| 9 0 0 9
Mineral oil N1 % 100]| 250% 113 : 14| 1 3 |18
Mineral oil N2 % X | 1 o 1 | 1 -264| OK 100 200%| 473 86.9 A 23] 0] 0|23
RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 Lab 23
— e z T
Grubbs | Assigned | Target | Lab's 0 E 2 g
Parameter Sample| Untt 3s 2s <18 0 s 2s  3s |Z-value fast value A cesult Md. Mean Stdev. CV% § § 5) % -;.
Hg A1 mg/l | X | o | | | -1.75] OK 1.9] 150% 14 1.91 1.90| 0272 143%| 23| 0 0 | 23
Hg A2 mg/l 20.0% <0.2| 0.130| 0.126] 0.0460 365%| 15| 0 6 | 21
Hg A3 mall ) | | Xo | | | 0.50i OK 15.0% 14 1.17 119/ 0.135 11.3%) 22 | 2 0 |24
Hg A4 mg/l | | X o i | | -0.74| OK 150 % 3.5 3.81 3.94 0.709 180%| 22 | 1 1 24
CN B1 mgfl 200% 210 199 64.4 324%| 9 0 0 9
CN B2 mgA ! 200 % 28.0 35.8 19.8 553%| 9 0 0 9
CN B3 mg/ i 200% 666 678 243 358%| 9 0 0 9
Mineral oil N1 % | 100[ 25.0 % 113 14 | 1 3 |18
Mineral oil N2 % i 100] 200% 86.9 23| 0 0 | 28
RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 l Lab 24
F 3
. »|_g=]|2
parameter |Sample| Unit | -3s <25 -1s O 4s 25 3s |Z-value G:::::s "5\2&":" T:;“’f‘ ::L; Md. Mean | Stdev. | cv% | B |Eo| & 2
5 g *2| 5|2
Hg A1 mg/l 1.9] 15.0%|" 1.91 1.90 0272 143%[ 23| 0 0 [ 23
Hg A2 mg/l 200 % 0.130 0.126| 0.0460 365%| 15| 0 6 | 21
Hg A3 mgll 150 %] 117 1.19] 0.135 113%| 22| 2 0 | 24
Hg A4 mg/l 150 % 3.81 3.94 0.709 180%| 22 | 1 1 |24
CN B1 mgh 200% 210 199 64.4 324%| 9 0 0 9
CN B2 mg/) 200 % 28.0 358 19.8 553%| 9 0 0 9
CN B3 mg/l 20.0% 666 678 243 358%| 9 0 0 9
Mineral ol N1 % 100| 250% <65 113 - 14 1 3 |18
Mineral oll N2 % | X | | o | | | 254 OK 100]| 20.0% 49.3 86.9 23| 0 0 | 23
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RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 Lab 25
r_r-—*_— — ﬁ- 4 — =
o c
Grubbs | Assigned | Tamet | Labs .3z ¢
’ e . ; g = 5z
Paragpeter Sample| Unit 35 25 -1 0 1s 2s 3s | Z-value 1051 vakie dav: cesult Md. Mean Stdev. CV% g é EQ .%_. s
Hg A1 mgfl | | | o X | | | 039 OK 19| 150% 2.01 191 1.980| 0272 143%| 23| 0 0 ]23
Hg A2 mg/ 20.0% <0.2| 0.130| 0.126] 0.0460 365%| 15| 0 6 | 21
Hg A3 mgfl | | [ o [x | | 1.18| OK 150 % 14 1.17 1.19] 0.135 13%| 22 | 2 0 |24
Ha A4 | mgh | | I o 1| | x] 269| OK 150 % 553 3.81 394 0709 180%| 22| 1 | 1 [ 24
CN B1 mgfl 200% 210 198 644 324 %| 9 0 0 9
CN B2 mgll 20.0% 28.0 35.8 19.8 553%| 9 0 0 9
- CN B3 malt 200% 666 678 243| 358%( 9 0 0 9
Mingral oil N1 % 100| 25.0% 113 % i 14 | 1 3 118
Mineral oil N2 % 100[ 200% 86.9 - 23| 0 0 | 23
RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 Lab 26
— i =z
I_L c
Grubbs | Assigned | Target Lab's s | i z g’
Paameler |Sample| Unt | -3 25 -5 0 1s 25 35 |Zvalwe| oo |ASSORE) TERELL R ] Ma | Mean | Stdev. | cvk | 2 |Eo i3
’ g " & a el
g S
Hg Al mgi X o -1.58| OK 19| 150% 1.45 1.91 1.90| 0272| 143%[ 23| 0 | 0 | 23
Hg A2 | mgh ° X 3.02° OK 200%| 0.202] 0.130| 0.126| 0.0460| 365%| 15| 0 | 6 | 21
Hg A3 | mgh X o -067| OK 150 % 1.07 117 119 0135 113%[ 22| 2 | 0 | 24
Hg A4 | mgh | X o -1.95] OK 15.0% 279 3.81 394 0709 180%| 22| 1 | 1 | 24
CN B1 mgA 200% 210 199 644| 324%| 9| 0| 0 | 9
CN B2 | mgf 20.0% 28.0 35.8 198| 553%| 9 | 0 | 0 | 9
CN B3 | mon 20.0% ' 666 678 243| 358%| 9| 0| 0 | 9
Mineral oil N1 % 100| 250% 113 ) ) a 141 1] 3 | 18
Mineral ol N2 % 100{ 20.0% 86.9 : 23] 0] 0|23
RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 Lab 27
[r— e ——— = 2 z
. . 8 B 2| =z
Parameter Sample| Unit -3 28 -1s 0 1s 2s  3s | Z-value G::::’S As\;'grd T:gel :‘:::; Md. Mean St.dev. CV% § § ; z
: a"gl3 |2
Hg Al mg/l | | oX | 0.32| OK 19| 150% 1.99 1.91 1.80| 0272 143%) 23| O 0|23
Hg A2 mafl | o X 056 OK 20.0% 0.14 0.130] 0.126]| 0.0460 365%| 15| 0 6 | 21
Hg A3 mg/l | o X 050 OK 15.0 % 128 1.17 119 0.135 113%| 22 | 2 0 | 24
Hg Ad mg#t | o X 286 OK 15.0 % 5.63 3.81 3.94| 0.709 180%| 22 | 1 1 24
CN B1 mg/l | | oX 028| OK 200% 210 210 199 64.4 324%| 9 0 0 98
CN B2 mg/l ] | x ) -1.51] OK 20.0% 25 28.0 35.8 19.8 553%) 9 0 0 9
CN B3 mg/ | | | Xo | -0.15| OK 20.0% 657 666 678 243 358%| 9 0 0 9
Mineral oil N1 % 100| 25.0% 113 s 14 1 3 [ 18
Mineral oil N2 % | | x| o | | | -1.61] OK 100[ 20.0% 67.8 86.9 231 0 0 | 23
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RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 | Lab 28
F—T—T_'—TF_T T F
5 3
Grubbs | Assigned | Target | Lab's g (-5 2| %
Parameter Sample Z-value tast vikae pri resutt Md. Mean Stdev. CV% 2189 @ S
2 g2 =
@ 2
[ Hg [ A1 | mgl T x L0 0.04] OK 18] 150%| 191 1.91 190] 0272 143%| 23| 0 [ 0 | 23
[ Hg A2 | mgn 20.0%] <02] 0.430] 0.126] 0.0460] 365%] 15| 0 | 6 | 21
Hg A3 | mgh | ox | 0.34) OK 150%| 125 117 119] 0135] 113%[ 22| 2 | 0 | 24
Hg A4 | mgh ] Xo | 0.34] oK 150%| 374 381 394| 0709 18.0%[ 22| 1 | 1 | 24
CN B1 | mgn | X o | 075 OK 200%| 169 210 199 644] 324%| 9 {0 [0 9
CN B2 | mgn X| o -1.37| _OK 20.0% 26] 280| 358 198 553%| 9 [0 | 0 [ 9
“CN B3 | mgh Xo ] 0.14] OK 200%| 659 666 678 243] 358%] 9 o] 0] 9
Mineral ofl | N1 % o X ] 0.40| OK 100 25.0%| 109.9 113 - 4] 1 [ 318
Mineral il | N2 % X o | 0.66| OK 100] 200%| 869 86.9 23] 0 [ 0|23
RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 { Lab 29
— —_T . E‘_
] 2ovaipe| Gbbs | Assigned | Tamet | Labs | - sid & 3 1z8| ¢ |%
Parameter Sample| Unit 3s -2 <18 0 1s 2s  3s wvalve( " value dev. resutt . ean .dev, V% g |2 g % 2
a S o ;_2
i e g
| Hg A1 | man o X 1.02| OK 19 150%( 219/ 191 1.90] 0272 14.3%( 23| 0 | 0 | 23
[ Hg A2 | man oX 0.16] OK 200%| 013] 0.130] 0.126] 0.0460] 365%| 15[ 0 | 6 | 21
[ Hg A3 | mgn X o -0.50]  OK 150 % 1.1 147 119] 0435 113%| 22| 2 [ 0 | 24
[ Hg A4 | magi X{ o 4471 OK 150%| 325] 381 394] 0709] 180%[ 22| 1 | 1 | 24
[ cN [ 81 [ mgn 20.0% 210 199| 644 324%| 9 | 0 | 0] 9
[___CN | B2 [ mgn 20.0 % 280| 358 198 553% 9 | 0 | 0 9
CN [ B3 | man 20.0% 666 678 243 358%| 9 [ 0 |0 |9
Mineral oil | N1 % 100| 25.0% 113 T 5 14 1] 3|18
Mineraloil | N2 % 100] 20.0 % 86.9 P 23/ 0o [0 [23
RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 Lab 30
2 F:‘
5 3
. Grubbs | Assigned| Target | Lab g .8 % |7
Parameter Sample| Unit 35 <25 15 0 15 2s 3s | Z-value ?;sls va,g::a :;?,? resu:t Md. Mean Stdev. CV% g 5 § g_ E
aQ o| @ =
5 &
[ “Hg A1 | mgn 1 1 % | [ ] 032 0K 19 150%| 1.81 1.91 1.90] 0272] 143%| 23| o] o |23
T A2 | mgn 20.0 % 0130/ 0.126] 0.0460] 365%| 15| 0 [ 6 | 21
[ Hg A3 | mgn I x 1 1 1 000] oK 150% 148] 147 149[ oa3s] 112wl 22] 2 [ o [ 24
[ Hg A4 | man [ 1 x o | I 1 -1.07] OK 150%| 331 3.81 394 0709 180%| 22 1 [ 1 | 24
CN B1 | mafl 200 % 210 199] 644] 324%) 9 [0 [0 ] 9
CN B2 | mgn 20.0 % 280 358] 198 s553%| 9 [ oo ] 9
CN 83 | mofl 20.0 % 666 678 243) 358%| 9] 0] 0] 9
Mineral ol | N1 % 100 250 % 113 |14 1318
_ Mineraloil | N2 % 100] 20.0 % 86.9 23] 0023
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RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 Lab 31
i R E T T =
Grubbs | Assigned| Target | Lab's 2.8 =8
Parameter | Sample| Unit s 25 <15 0 45 25 35 | Zvalue| T o Vil g jasult Md. Mean Stdev. CV% § & 5) g_ E
a ) =
Hg Al | mon i 1] | ox| 0.39] OK 19| 150%| 2.01 1.91 1.90] 0272] 143%|23[ 0 [ 0 [ 23
Hg A2 | mgf | I 1 o x 0.95| OK 200%| 015 0.130] 0.126] 0.0460| 365%| 15| 0 | 6 | 21
Hg A3 | mgh [ e S -0.11] OK 150%| 147 117 119) 0135| 113%| 22| 2 | 0 | 24
Hg A4 | mgh 11 e x 1 0.86] OK 150%| 445 381 394| 0.709| 18.0%| 22| 1] 1 | 24
CN B1 | moh 20.0 % 210 199 644 324%l 9 [ 0] 0] 9
CN B2 | mgn 200 % 28.0 35.8 198 553%| s | 0o o] s
" CN B3 | mgn 20.0 % 666 678 243] 358%| 9 [ 0| 0] 9
Mineral oil N1 % I 1 1 o xi | | 0.68] OK 100| 250%| 116.9 113 4] 1] 3] 18
Mineral oil N2 % | | x| o | | | -151] OK 100]| 200 % 69.8 86.9 23| 0| 0| 23

RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 | Lab 32

=
-3
Parameter Sample| Unit -3s 25 -1s 0 s 2s 3s Z-value Grubbs | Assigned| Target Labs, Md. Mean St.dev. CV% g 2 3 2.%
test value dev. resutt a 2 § § 9__\
g g
Ha Al | mgh 1.9| 150% 1.91 1980) 0272 143%| 23| 0 | 0 | 23
Hg A2 | mgh 200 % 0.130| 0.126| 0.0460| 365%| 15| 0 [ 6 | 21
Hg A3 | mgll 15.0 % 117 119] 0.1435] 113%[ 22| 2 | 0 | 24
Hg A4 | mgn 15.0 % 3.81 394 0709| 180%[ 22| 1 | 1 |24
CN B1 | mon o X 1.43] OK 20.0 % 256 210 199 644 324% 9 | 0| 0| 9
CN B2 | mgh o ) X 582 OK 20.0 % 77.5 28.0 35.8 198 553%| 9 [ 0 | 0 [ 9
CN B3 | mgh ° X 341 OK 200%| 1140 666 678 243| 358%| 9 | 0| 0 | 8
Mineral oil N1 % 100| 250 % 113 2 . 14| 1 [ 3 | 18
Mineratoil | N2 | % [ 100[ 20.0 % 86.9 . \ 23| 0] 0 [23
RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 Lab 33
e e
B ] z
Grubbs | Assigned | Tamget | Lab's 2 | & E ?J
Parameter Sample| Unit -3s <25 -is 0 1s 25 3s Z-value test value dev. result Md. Mean St.dev. CV% § i EQ E_ a
o § o g
Hg Al | mgl | X1 o | 1 -1.61] OK 1.9] 150% 1.44 1.91 190 0272] 143%[ 23| 0 | 0 | 23 |.
Hg A2 | mgn | X | | o | | 460 OK 200 % 0.01f 0.130| 0.126| 0.0460| 365%| 15| 0 | 6 | 21
Hg A3 | mgh b ox || 0.34| OK 150%| 125 1147 119] 0435| 113%[ 22| 2 [ 0 | 24
Hg A4 | mgn | | o x | 0.96| OK 150%| 4.51 3.81 3.94| 0709 180%[ 22| 1 [ 1 [ 24
CN Bi | mgn 20.0% 210 199 644| 324%| 9 | 0 [ 0] 9
CN B2 | man 200 % 28.0 35.8 98| 553%| 9 | 0| 0| 9
CN B3 | mgn 200 % 666 678 243] 358%| 9 | 0 | 0 | 9
Mineral oil N1 % 100 25.0 % 113 14 1| 3|18
Mineral oil N2 % 100]| 200 % 86.9 A 123 0] 0|23
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RESULTS OF THE INTERLABORATORY CO

— —

MPARISON 2/1997 l Lab 34

Grubbs | Assigned | Target | Lab's : »|.8| = %
Parameter Sample| Unit -3s <25 -1s 0 1s 2s 3s Z-value fasi Valli Sev. result Md. Mean Stdev. CV% g E g % a
HEEE
Hg A1l maf o X 0.70| OK 1.9] 15.0% 2.1 1.91 1.80 0272 143 %| 23 0 0 23
Hg A2 mgh o X 2.14| OK 20.0% 0.18 0.130 0.126]| 0.0460 36.5%| 15 0 6 | 21
Hg A3 mgl o X 1.85| OK 150% 1.52 1.17 119] 0135 113%| 22| 2 | 0 | 24
Hg A4 mgh 15.0 % <0.1 3.81 3.94 0.709 18.0 %| 22 1 1 24
CN B1 mgfl 200% 210 199 644 324%| ¢ 0 0 9
CN B2 mg/l 200 % 28.0 35.8 19.8 553%| 9 0 0 9
CN B3 mgll 200 % 666 678 243 358%| 9 0 0 9
Minerat oil N1 % 100} 250% 113 14 1 3 18
. Mineral oll N2 % 100| 20.0% 86.9 I 23 0 0 23
RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 Lab 35
L—f — —— — —
by H
Grubbs | Assigned | Target Lab's P S g z é’
Parameter | Sample| Unit Bs 25 +fs 0 s 28 35 | Zvalue| o e dev. result Md. Mean Stdev. CV% ‘é a ? g_ 5.
HEE
Hg A1 mg/l | X -0.11] OK 1.9] 15.0 % 1.87 1.91 190 0272 143%| 23| 0 | O | 23
Hg A2 mg/ oX 0.16| OK 20.0% 013 0.130| 0.126| 0.0460| 365%| 15| 0 | 6 | 21
Hg A3 mghl Xo 034 OK 15.0 % 1.13 147 119] 0.435| 113%[ 22| 2 | 0 | 24
Hg A4 maf X o -1.59| OK 150 % 3 3.81 394 0709 180%| 22 | 1 1 [ 24
CN B1 mgh 200 % 210 199 644| 324%| 9 0 0 9
CN B2 mg/ 200 % 28.0 358 19.8) 553%] 9 0] 0 9
CN B3 | mgn 200 % 666 678 243] 358%| 9 0 0 ]
Mineral oil N1 % 100]| 250% 113 14 [ 1 3 | 18
Mineral oil N2 % | | | o | | [X | 1495 OK 100| 200 % 399 86.9 23| 0 0 | 28
RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 J Lab 36
T — — 1] = Ehey T |
Grubbs | Assigned | Target Lab's 2 | E- z g’
Parameter Sample| Unit -3s 28 -1s 0 s 2s 3s | Z-value test Vallis dav., P Md. Mean Stdev. CV% § E 2} g_ E
o 5|l @ =
g 4
Hg Al maA 1.9 150% 1.81 1.90 0272 14.3 %| 23 0 0 |23
Hg A2 mgfl 20.0 % 0.130 0.126]| 0.0460 36.5%| 15 0 [ 21
Hg A3 mafl 15.0 % 1.17 1.19 0.135 113%| 22| 2 0 24
Hg A4 mg/l 150 % 3.81 3.94 0.709 18.0 %| 22 1 1 24
CN B1 mai 200 % 210 199 64.4 324%| 9 0 0 9
CN B2 mgh 20.0 % 28.0 35.8 19.8 553%| 9 0 0 9
CN B3 mg#h 20.0 % 666 678 243 358%| 9 0 0 9
Mineral olf N1 % I X 1 o 1 1 1 -1.84]  OK 100| 250%| 539 113 : 14 1| 3 | 18
Mineral oil N2 % | x 1 o V1 ] -1.65] OK 100] 200 % 67 86.9 23] 0 | 0 | 23
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RESULTS OF THE INTERLABORATORY

COMPARISON 2/1997 l Lab 37

RN
Gruvbs | Assigned| Targel | Labss ? | &8 =3
Pa@meter Sample| Unit -3 <28 <15 0 1s 2s 35 | Z-value test value dev. result Md. Mean St.dev, CV% § ﬁ Er.? g E
) o oc| @ 2
__ i
Hg A1 mghl J 1.9] 15.0% 1.91 1.80 0.272 143 %] 23 0 0 23
Hg A2 mg/l 20.0 % 0.130 0.126| 0.0460 36.5%{ 15 0 6 21
Hg A3 mgfl 15.0% 117 1.19 0.135 11.3 %| 22 2 0 24
Hg A4 mg/l 15.0 % 3.81 3.94 0.709 18.0 %| 22 1 1 24
CN B1 mg/l 20.0% 210 199 64.4 324%| 9 0 0 9
CN B2 mgfl 20.0% 28.0 35.8 19.8 553%| 9 0 0 9
. CN B3 mgfl 200 % 666 678 243 358%| 9 0 0 9
Mineral oil N1 % 100| 25.0 % 113 - 14 1 3 18
Mineral oif N2 % | 1 e 1 1 ix 851 OK 100] 20.0%{ 270.2 86.9 i 23/ 0] 0| 23
RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 Lab 38
P
P Sample| Unit | 35 25 -1s O s 25 3s |Zvalug| CruoDs |Assined| Tamet | Labs |, wesr | suaew | oww | B |8 5 3‘% 1
arameter ample L 8 28 s test value dev. result . N § 2 5 a '.i
g g
Hg A1l mg/l 19! 150% 1.91 1.80 0.272 143%) 23| 0 o {23
Hg A2 mgll 20.0 % 0.130 0.126] 0.0460 365%| 15| 0 6 | 21
Hg A3 mgfl 15.0 % 1.17 1.19 0.135 113%| 22| 2 0 | 24
Hg A4 mgfl 15.0 % © 381 3.94 0.709 18.0 %| 22 1 1 24
CN B1 mgfl o X 2.63( OK 20.0%( 303.8 210 189 64.4 324%| 9 Q 0 9
CN B2 mg/l o X 3.19] OK 20.0%| 5861 28.0 35.8 19.8 553%| 9 0 0 9
CN B3 mafl X o -3.33] OK 200%| 226.9 666 678 243 358%| ¢ 0 0 9
Mineral oil N1 % 100( 25.0% 113 . L1401 3 | 18
Mineraloll | N2 | % [ 1 1 o 1 1 Ix]| e32 oK 100] 200%| 2264 869 v 230023
RESULTS OF THE INTERLABORATORY COMPARISON 2/1997 J Lab 39
— | S—
e — ] | f
. »|.8=z|2
Parameter |Sample| Unit | -3s -25 -1s 0 s 2s 3s | Z-value G:::’:’s “f;::‘:d T:gf' :':::‘: Md. Mean | Stdev. V% - ) g s
o = -
Hg A1 mgi | o 155 OK 18| 150%| 2.343 1.91 1.90 0.272 143%] 23| 0 0 23
Hg A2 mg/l X 0.12] OK 20.0%| 0.128 0.130 0.126| 0.0460 36.5%| 15 0 6 | 21
Hg A3 ma/l o X 0.83] OK 15.0 % 1.338 117 1.19 0.135 113%| 22| 2 0 24
Hg Ad ma/l ] 123 OK 150%| 4.669 3.81 3.94 0.709 18.0 %| 22 1 1 24
CN B1 ma/l o X 0.60] OK 200% 223 210 199 64.4 324%| 9 0 0 9
CN B2 mg/l X 0.10] OK 200 % 35.1 28.0 35.8 19.8 55.3%| 9 0 0 9
CN B3 mg/l o X 0.53| OK 20.0 % 750 666 678 243 358%| 9 0 0 9
Mineral oil N1 % X | 0.04| OK 100{ 25.0% 101 113 i 14 1 3 18
Mineral oil N2 Y% X o | -0.58] OK 100| 200 % 88.2 86.9 23| 0 0 23
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LIITE 8. TULOSTEN Z-ARVOT
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Hg (3.94 mg/l), test A4
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LIITE 9. LABORATORIOIDEN MENESTYMINEN VERTAILUKOKEESSA

PARAMETER

Hg

Hg

Hg

Hg

CN

CN

CN
Mineral oil
Mineral oil

LA

Al
A2
A3
A4
B1
B2
B3
N1
N2

TEST 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
a a a a a

- a a a -

a Gla a a a

a Gla a a a

a a a

a a a

a a a

alz a [Gla|Z]|Z[Z]a

alZ a |Zja a al|Z]|Z

75 100 0 100 100 100 0 100 50 50

0

13 14 15 16 17 18 19 20

a [Z]a a

a a

a a a

a a a a
a

-

- a
= (2

21

[OE VI VR ]

23 24 25 26 27

©

o
mmmHmmm

[OY)

()

28

o

AV VI VIR VIR VI O R

29 30
a a

a

a a

a a

31 32 33 34 35 36 37 33 39

[

[\V ]
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[AVIE (VI VIV
B
s

[A VI VI V]

N
[

2
N
AV VI VI IV VIR )

[~
[~

a
2 ()= [Z1Z]

88 100 0 60 100 O 100 33 100 100 80 100 O 67 75 88 100 100 100 100 33 75 67 80 100 O O 100

a = Result accepted
- = Result missing

Z = Result passed Grubbs test but failed Z-score test (|z|>2)

G = Result failed Grubbs test

%* Percentage of accepted results

DA

96
73
92
87
78
67
78
60

o
N
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