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Multiple Incremental Sampling (forkortet MIS) er en prgvetagningsmetode, som
er designet til statistisk at forbedre repreesentativiteten for praver udtaget i omra-
der med et inhomogent forureningsmgnster.

Teorien "Theory of sampling” (forkortet TOS), som ligger til grund for Multiple
Incremental Sampling, er udviklet af Pierre Gy /ref. 1/. En dansk standard (DS
3077), der implementerer TOS er netop udarbejdet /ref. 2/.

| forhold til en traditionel prgvetagningsmetode (diskret prgvetagning) giver Mul-
tiple Incremental Sampling et mere repraesentativt og dermed mere_reproducer-
bart estimat af den gennemsnitlige forureningskoncentration i et udvalgt omrade
af interesse, som betegnes en decision unit (forkortet DU).

FOKUS PA AT REDUCERE FEJLKILDER (MOTIVATION FOR MIS METODEN)

Multi Incremental Sampling er en metodik med fokus péa planleegning af arbejdet,
udtagning af delprgver (increments) i felten og neddeling af blandingspraver
(multi-increment praver) i laboratoriet. Metoden har fokus péa at reducere fejlkil-
der forbundet med den samlede pragvetagningsaktivitet. Den samlede prgvetag-
ningsaktivitet omfatter savel pravetagning i felten som prgveforberedelse i labo-
ratoriet. Typer af fejlkilder er beskrevet fx i /ref. 3/.

| forbindelse med prgvetagning og kvantificering af et forureningsindhold vil re-
sultatet vaere pavirket af flere forskellige fejlkilder, herunder:

e Prgvetagning i felten, primaer prgvetagning (op til 1.000%)

e Prgveforberedelse i analyselaboratoriet, sekundzer og tertizer prgve-
tagning (100-300%)

e Den kemiske laboratorieanalyse (2-20%)



Starrelsen af de enkelte fejlkilder kan anslas som anfert i parenteserne ovenfor
Iref. 5/, og "den samlede fejl” bestemmes ved fglgende formel:

YFejl = |/(Fejl12 + Fejl22 + Fejl32+ ....

Formel 1: Bestemmelse af starrelsen af den samlede fejl ved pavirkning fra
flere samtidige fejlkilder.

Et eksempel pa formlens anvendelse (Fejl1=1.000%; Fejl2=300%; Fejl3=20% —
> Fejl=1.044%) viser, at den stgrste fejl dominerer opgarelsen af "den samlede
fejl”. Af denne arsag forekommer det relevant, at fokusere indsatsen pa iseer at
minimere den starste fejl, svarende til prgvetagningen i felten (den primeere prg-
vetagning). Ud fra formlen ses det ogs3, at en reduktion af fejl forbundet med
laboratorieanalysen normalt ikke har betydning for den samlede fejl. Anvendelse
af metoden Multi Incremental Sampling har fokus pa savel prgvetagning i felten
som prgveforberedelse i laboratoriet.

GENNEMSNITLIG FORURENINGSKONCENTRATION (EN FORUDS/ETNING)

MIS metoden er baseret pa en forudsaetning om, at det er korrekt, rimeligt og
forsvarligt, at treeffe beslutninger for en given decision unit pa baggrund af en
gennemsnitlig bestemmelse af forureningsniveauet /ref. 7/. Ved metodens an-
vendelse er det maksimale forureningsniveau saledes uden interesse, idet be-
slutninger, herunder risikovurderinger, forudseettes truffet pa baggrund en gen-
nemsnitlig forureningskoncentration.

MIS METODENS ANVENDELSE

MIS metoden finder primaert anvendelse ved prgvetagning af overfladejord, ud-
gravninger og oplagrede jordpartier. Anvendelse af MIS metoden stiller vaesent-
lig starre krav til planleegning, forarbejde mv., nar pravetagning foretages af van-
skeligt tilgeengelige jordlag, fx under beleegninger eller fra dybe jordlag.

De nuveerende danske erfaringer knytter sig til provetagning af forureningskom-
ponenter, som i beskedent omfang er flygtige og mobile i jordmiljget, herunder
tungmetaller, tjserestoffer (PAH’er), eksplosiver og totalkulbrinter (ekskl.
BTEXer).

Metoden kan dog ogsa anvendes til pravetagning af flygtige forureningskompo-
nenter, hvilket imidlertid stiller mere omfangsrige krav til prgvetagning og prove-
konservering (ekstraktion) i felten (se /ref. 4/ og /ref. 8/).




MIS METODENS FORSLAG TIL FOR@GELSE AF REPRASENTATIVITET VED
PROVETAGNINGEN

Arsagerne til en begraenset repraesentativitet (fejlkilder) ved prgvetagningen
skyldes i stor udstraekning inhomogenitet, ogsa kaldet heterogenitet, i den deci-
sion unit som prgvetages. Heterogenitet kan vaere knyttet til sammensaetningen
af jordpartiklerne (compositional heterogeneity) i en decision unit samt fordelin-
gen af jordpartiklerne i en decision unit (distributional heterogeneity).

Idet hver partikeltype kan have et specifikt forureningsindhold, er det vaesentligt,
at prgvetagningen repreesenterer alle partikeltyper. Fejl som fglge af en underre-
preesentation af nogle partikeltyper betegnes fundamental error (forkortet FE). Jf.
Iref. 4/ kan denne fejl minimeres - til en foreslaet veerdi pa 15% - ved brug af
falgende formel til bestemmelse af massen for den prgve, som analyseres:

20xd3
FEZ2

Masse af prgve (til analyse) =

Formel 2: Bestemmelse af masse for prave til analyse [gram] pa baggrund af
diameter (d) for den starste partikel i praven [cm] og en foreslaet
maksimal vaerdi for fundamental error pa 0,15.

Et eksempel pa formlens anvendelse angiver massen af en prgve til analyse til 7
gram, forudsat at der er foretaget en prgveforberedelse med sigtning af prgven
til en maksimal partikelstarrelse pd maksimalt 2 mm. Hermed er den geengse
laboratoriepraksis for tungmetalanalyser med udtagning af en prgvemaengde pa
1-2 g problematisk.

Idet partiklerne kan have en forskellig gruppering/fordeling/lagdeling, er det ogsa
vaesentligt, at pravetagningen repraesenterer hele den pageeldende decision unit
og den rumlige variation, som er heri. Fejl som fglge af en overrepraesentation af
nogle grupperede partikler betegnes grouping and segregation error (forkortet
GSE).




Jf. Iref. 4/ kan denne fejl (GSE) minimeres - til en foreslaet veerdi pa 15% - ved
brug af falgende formel til bestemmelse af det ngdvendige antal increments ved
udtagning af den samlede prgve (multi increment prgve):

2
. s 1
Antal af increments (multi increment prgve) = (ﬁ)

Formel 3: Bestemmelse af antallet af increments i en multi increment prave pa
baggrund af en foreslaet maksimal veerdi for grouping and segregati-
on error pa 0,15.

Anvendelse af formlen angiver antallet af increments til minimum 44, hvilket
stemmer fint overens med den generelle anbefaling omkring udtagning af 50-100
increments til hver multi increment prgve.

FREMGANGSMADE (MIS PR@VETAGNING)

1. Fastleeggelse af Data Quality Objectives
Ved metodens anvendelse fastlaegges indledningsvist formal med og
krav til prgvetagningen, herunder hvilke spgrgsmal der skal besvares,
hvilke prgver der skal udtages, hvilke sammenligningskriterier der skal
anvendes, hvilken stgrrelse af fejl der kan accepteres osv. Dette indle-
dende arbejde betegnes fastleeggelse af Data Quality Objectives, (for-
kortet DQO) og er neermere beskrevet i /ref. 6/ og /ref. 7/.

2. Afgraensning af decision unit
Efterfglgende afgreenses pravetagningsomradet, svarende til den jord-
meengde (omrade og tilhgrende volumen) for hvilken der skal tages en
beslutning. Denne jordmaengde betegnes som en decision unit (forkortet
DU).

3. Valg af prgvetagningsudstyr
Det anbefales, at veelge prgvetagningsudstyr saledes at hele det gnske-
de jordprofil prgvetages og dermed repraesenteres i prgven. Udtag fx cy-
linderformet prgve frem for kegleformet prgve, idet sidstnaevnte medfg-
rer mangelfuld repreesentation af den dybeste del af jordprofilet (se figur
1).




Figur 1: lllustration af jordprofil. Cylinderform giver den mest repree-
sentative prgvetagning.

Aktuelt foreligger danske erfaringer med brugen af golfbaneprgvetager
(se figur 2) og handboreudstyr. Inspiration til valg af pravetagningsudstyr
kan sgges i /ref. 4/.

Figur 2:  Foto af golfbanepravetager (tv.) til udtagning af cylinderfor-
mede increments (th.), increment-starrelse 10 cm, 25 mm,
svarende til ca. 80 gram jord.




| forbindelse med prgvetagningen anbefales det, af hensyn til analysela-
boratoriet, at forsgge at minimere veegten af den samlede multi-
increment pragve. Denne anbefaling skyldes, at laboratoriet - ved den ef-
terfglgende praveforberedelse - vil have udfordringer med at handtere
den store prgvestarrelse, fx i forbindelse med tarring. Aktuelt foreligger
danske erfaringer, hvor analyselaboratorierne er i stand til at handtere
prgver pa op til ca. 6 kg.




4. Udtagning af increments
N&r MIS metoden anvendes, opdeles et forurenet omrade i decision
units, og der udtages en reekke delprgver (increments) fra hver unit - ofte
50-100 stk. pr. DU - med henblik pa at fastleegge den gennemsnitlige
veerdi for forureningsniveauet i denne jordmaengde.

Ved udtagningen af de mange increments er det vaesentligt, at udfare en
prgvetagning, som sikrer at hele den pagaeldende decision unit reprae-
senteres, og det er vaesentligt sikre, at pravetagningen foregar saledes,
at alle punkter har den samme mulighed for at blive prgvetaget. Et ek-
sempel pa en situation, hvor dette fundamentale prevetagningsprincip
ikke er opfyldt, er ved udtagning af prgver fra en jordmile. Hvis en tra-
petzformet jordmile er 2,5 m hgj og 5 m bred, og der udtages increments
med et handbor pa 1 m, har jorden nederst i midten af milen ingen mu-
lighed for at komme med i praven.

En repraesentativ prgvetagning ved terreennger prgvetagning kan til-
streebes ved at udtage de 50-100 increments i et struktureret net, som
omfatter hele den pageeldende DU (se figur 3).

Figur 3: lllustration af prgvetagningsnet, som repraesenterer en kva-
dratisk decision unit pa 1.000 m? 0g 49 increments.




Den indbyrdes afstand mellem de enkelte increments kan bestemmes
ved fglgende formel /ref. 4/:

DU_Areal

(VAntal_increments—1)2

Increment afstand = \/

Increment afstand (50 increments) = /DU_Areal/37

Formel 4: Bestemmelse af afstand mellem enkelte increments i DU.

Eksempler pa formlens anvendelse angiver afstanden mellem de enkelte
increments (50 increments prgve) hhv. for et areal pa 1.000 m? til 5 me-
ter (illustreret i figur 3) og for et areal p& 200 m” til 2,3 meter.

En repreesentativ prgvetagning af en jordmile kan optimalt foretages
ved flytning af jordmilen og lgbende udtagning af 50-100 increments i
takt med at milen flyttes og jorden handteres. Alternativt kan repreesenta-
tiv prgvetagning af en jordmile foretages ved udtagning af 50-100 incre-
ments, som ligeligt repraesenterer de forskellige "dybder” i milen.

Prgveforberedelse i laboratoriet

Efter udtagning af jordprgverne og inden gennemfgrelse af akkrediteret
kemisk analyse, gennemgar jordprgverne en meget grundig praveforbe-
redelse, der kan omfatte tgrring, nedknusning, sigtning og repreesentativ
neddeling. Denne prgveforberedelse, som udfgres i laboratoriet, foreta-
ges med henblik pa at reducere fejlkilder ved kvantificeringen af forure-
ningsindholdet.

Processen med nedknusning og sigtning har til formal at reducere den
maksimale partikelstgrrelse, der indgar i den prave som skal analyseres.
Ved at reducere den maksimale partikelstgrrelse, reduceres den prgve-
maengde, det er ngdvendigt at analysere for at minimere en af de vae-
sentlige fejlkilder, fundamental error, ved prgvetagningen (jf. formel 2).
Tarring er ngdvendig for at prgven efterfglgende kan nedknuses og sig-
tes.

Den repraesentative neddeling kan foretages ved hjeelp af en rotorde-
ler, en spalteneddeler eller ved manuel neddeling. Neddelingen har til
formal at frembringe en repreesentativ delprgve i en maengde, som kan
anvendes i den tilgeengelige analysemetode.




Erfaringerne fra de gennemfgrte danske projekter viser, at det er vee-
sentligt med en praecis instruktion til og samtale med laboratoriet, idet
preveforberedelsen knyttet til MIS-metoden er ny og saledes ikke stan-
dard hos laboratoriet.

KVALITETSKONTROL TIL VURDERING AF PRZACISION OG REPRODUCERBARHED
| forbindelse med metodens anvendelse er det hensigtsmaessigt at udfgre kvali-
tetskontrol til at vurdere, hvor godt (preecist) en given forureningskoncentration er
bestemt og hvor reproducerbart resultatet er.

Kvalitetssikringen udfgres ved i en eller flere udvalgte decision units at udtage
tre eller flere principielt identiske replikatprgver (multi increment prgver). Der
udtages saledes farst en multi increment prgve fra den pageeldende decisions
unit, bestaende af 50-100 increments, og efterfglgende foretages minimum to
tilsvarende - men individuelle - multi increment prgver. Alle de udtagne replikat-
praver prgveforberedes og analyseres efter samme fremgangsmade.

Det er veesentligt, at replikatprgverne udtages efter samme principper om vilkar-
lighed i pravetagningen og repraesentation af hele decision unit'en, som er anfgrt
under "Fremgangsmade (MIS prgvetagning)”, punkt 4.

Nar resultatet af replikatpraverne foreligger beregnes den relative standardafgi-
velse for disse. Den relative standardafvigelse, RSD, beregnes efter fglgende
formel:

Relativ standardafvigelse (RSD) = (%) x 100

Formel 5: Bestemmelse af relativ standardafvigelse, RSD.

Den relative standardafgivelse anvendes til at vurdere, hvor god (preecis) prave-
tagningen har veeret, svarende til et relativt mal for den samlede fejl ved prave-
tagningen.

Til vurdering af prgvetagningen kan anvendes fglgende skala /ref. 4/ og /ref. 7/.
Dog er den acceptable RSD noget, der bgr fastleegges i planleegningsfasen i
forbindelse med Data Quality Objectives.




RSD < 35%

35% < RSD < 50%

50% < RSD < 75%

Preecis bestemmelse af forureningsniveau (stor reprodu-
cerbarhed). De tre eller flere bestemte veerdier for foru-
reningsniveauet (replikatpragver) kan betragtes som nor-
malfordelte.

Acceptabel bestemmelse af forureningsniveau (rimelig
reproducerbarhed). De tre eller flere bestemte veerdier
for forureningsniveauet (replikatpragver) kan betragtes
som skeevt normalfordelte.

Kritisk bestemmelse af forureningsniveau (usikker re-
producerbarhed). Anvendelsen af de bestemte veerdier
for forureningsniveauet bgar vurderes i forhold til hvor teet
pa det relevante kvalitetskriterium veerdierne er (fx jord-
kvalitets- eller afskaeringskriterium).

Eksempelvis vil et gennemsnitligt forureningsniveau pa
90 mg kobber/kg TS og en RSD-veerdi pa 75% (~157 mg
kobber/kg TS) ikke give anledning til en mere forsigtig
dataanvendelse (jordkvalitetskriterium 500 mg kobber/kg
TS). Modsat vil et gennemsnitligt forureningsniveau pa
90 mg totalkulbrinter/kg TS og en RSD-veerdi pa 75%
(~157 mg totalkulbrinter /kg TS) medfare en mere forsig-
tig dataanvendelse. Det skyldes, at den gennemsnitlige
forureningskoncentration, inkl. standardafvigelsen, i to-
talkulbrinte-eksemplet overskrider det geeldende jordkva-

litetskriterium (se tabel 1).

Forurenings- Gennemsnit- Standard- Relativ Forurenings- Jordkvalitets-
komponent ligt forure- afvigelse standard- niveau, inkl. kriterium
ningsniveau afvigelse standard-
(middelveerdi) afvigelse
[mglkg] [mg/kg] (%] [mg/kg] [mg/kg]
Kobber 70 21 30% 91 100
90 63 70% 153 500
400 220 55% 620 500
Total- 70 21 30% 91 100
kulbrinter 90 63 70% 153 100
400 220 55% 620 500
Tabel 1: Eksempler til illustration af hvornar RSD-veerdier bar medfgre en

mere forsigtig dataanvendelse (gra felter - forsigtig dataanvendelse).
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RSD > 100% Ikke acceptabel bestemmelse af forureningsniveau (rin-

ge reproducerbarhed). Ny og forbedret prgvetagning bar
overvejes.

Det skal understreges, at RSD > 100% ikke er et udtryk
for darligt udfart arbejde, men simpelthen kan veere et
udtryk for, at forureningsmgnstret i pageeldende decision
unit er MEGET inhomogent, og dermed resulterer i en
stor variabilitet. En sadan inhomogenitet kan "handteres”
via udtagning af et starre antal increments ved en gen-
tagen prgvetagning.

METODENS UDBREDELSE

Metoden Multi Incremental Sampling har opnaet en vaesentlig udbredelse (an-
vendelse) gennem de senere ar - seerligt i USA, hvor to amerikanske stater (Ha-
waii og Alaska) specifikt foreskriver metoden som deres foretrukne prgvetag-
ningsstrategi /ref. 4/ og /ref. 8/.
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Multi Incremental Sampling (MIS)
Beskrivelse for MIS-prgveforberedelse ved analyselaboratorium
Udarbejdet for Forsvarsministeriets Ejendomsstyrelse af NIRAS A/S, Marts 2015

Multi-increment-prgven indleveres til analyselaboratoriet i en stor plastpose lukket med strips.
Herefter fglger analyselaboratoriet nedenstaende fremgangsmade for prgveforberedelse:

Prgvemodtagelse
1 Prgven pa 1-5 kg afvejes.

Prgvekonditionering

Prgven overfgres til en eller flere store metalkurve, hvorpa der er lagt et stykke elefantpapir.

Prgven t@rres ved stuetemperatur (20-25° C) i 18-24 timer.

Prgven afvejes igen.

Prgven knuses let for at adskille jordklumper mv. (disaggregation). Knusningen foregar med morter.

Prgven sigtes gennem 2 mm sigte. Dette med henblik pa selektion af relevant partikelstgrrelse samt

muligggrelse af efterfglgende prgveneddeling. Den frasigtede fraktion afvejes og beskrives ngje.

6A  Hvis den frasigtede fraktion primeert bestar af jordklumper knuses den (evt. i RETSCH prgvenedknuser)
og blandes tilbage sammen med den sigtede fraktion.

6B  Hvis den frasigtede fraktion bestar af sten frasorteres disse.

6C  Hvis den frasigtede fraktion indeholder lerduerester, knuses disse i RETSCH prgvenedknuser og blandes
tilbage sammen med den sigtede fraktion.

ok wWwN

Fgrste prgveneddeling

7 Prgven neddeles (1. neddeling) til otte lige store delprgver ved brug af RETSCH PT100 rotationssplitter.
Denne proceduce (1. neddeling) gentages indtil der opnas den gnskede delprgvemaengde (delprgvel,
typisk 50 eller 200 gram, se nedenfor).

Kemisk analyse for totalkulbrinter, PAH’er og eksplosiver

8A  Ved analyse for totalkulbrinter, PAH’er og eksplosiver, hvor der anvendes en delprgvemaengde pa 50
gram, foretages der ikke yderligere prgveneddeling.

9A  Delprgvel tages i arbejde til kemisk analyse.

Kemisk analyse for tungmetaller
8B  Ved analyse for tungmetaller, hvor der anvendes en delprgvemaengde pa 200 gram, foretages der en
yderligere prgveneddeling (2. neddeling).

Anden prgveneddeling

9B Delprgvel nedknuses (finknusning) til en partikelstgrrelse <0,074 mm. Finknusningen foregar ved brug
af FRITSCH Planetary Mill pd separat laboratorium i Prag. Efter finknusning returneres delprgven
(delprgvel) til analyselaboratoriet i Danmark.

10B Den finknuste delprgvel udlaegges som slap-cake pa elefantpapir (ensartet tykkelse), hvorefter
delprgven neddeles yderligere (2. neddeling).

11B Ved 2. neddeling udtages 30 increments fra slap-cake (hver af 0,1 gram, der anvendes 1 mm bred spatel)
til en samlet prgvemaengde pa ca. 3 gram (delprgve2).

12B Delprgve?2 tages i arbejde til kemisk analyse.
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