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UTARBEIDELSE AV MERCDE FOR
B B8 TELTER

BAKGRUNN

P& grunn av oppdrag fra Bjglvefoss Fabrikker mdtte K-lab finne
frem til en metode for bestemmelse av krom i svevestgv. Stgv-
prgvene ble samlet ved & pumpe luft gjennom et papirfilter 1
ett dggn. To prgvetakere var satt ut. Papirfiltrene var av

type Whatman nr u40.

FORS@K I FORBINDELSE MED UTARBEIDELSE AV ANALYSEMETODE

Som en prgve pad stgvet som slippes ut fra fabrikken, fikk vi stgv
fra posefilteret. Dette stgv er lite sammenlignbart med sveve-
stgvet 1 luften rundt fabrikken. Partiklene var store og meget
vanskelig & knuse. Det tok ogsd uforholdsmessig lang tid a
oppslutte denne prgven. Det ble oppgitt at stgvet hovedsakelig

besto av jern-krom-oksyd med ca 20% krom.

Oppslutning med Na,Cos (1).

Prgven ble smeltet med Na,CO3; og KNO; ved 900°C i 15 minutter,
avkjglt og lgst 1 1:1 HC1l og vann og litt alkohol. Lgsningen ble
filtrert, fortynnet og analysert med hensyn pa krom ved atom-

absorbsjonsspektrometri.
Resultater av to paralleller:
Prdgve Teoretisk Funnet

1 ca 20% Cr 11::6% Cr
2 B 1258 &



Resultatene er for lave og viser at pa langt nar hele prgven

er 1lgst. Ved videre forsgk ble det veid inn 0.01 g stgv. Dette
ble smeltet med Na,CO3 og KNO; ved 1000°C i 30 minutter, avkjglt
og lgst i 1:1 HC1l og vann. Lgsningen ble filtrert, tilsatt

10% Na,S0, for & dempe interferens fra jern (3), fortynnet og

analysert med hensyn pa krom ved atomabsorbsjonsspektrometri.

Analyseresultat av tre paralleller ga alle 1l4% Cr i prgven.
Resultatene var fremdeles for lave, og det var mer hensiktsmessig
4 gjgre nye forsgk ved andre metoder enn a prgve & presse

denne metoden ytterligere.

Forsgk med fosforsyre som l@gsningsmiddel (2)

En del av prgven fra posefilteret ble malt i en agatmorter, og

2 x 0.1 g av det pulveriserte stgvet ble overfgrt til to platina-
digler og tilsatt 2 ml fosforsyre. Bigleneofikkistd i sarndbadt}
time for & drive av vannet, deretter i1 muffelovn i 2 timer ved g1§°
C. Ettep:at prgvene var avkjglt ble innholdet-i diglene overfgrt
kvantitativt til 10 ml mdlekolber og tilsatt 1 ml 10% Na,SO0,-
lgsning. Prgvene ble fortynnet til 10 ml med vann, og ldsningene

analysert ved atomabsorbsjonsspektrometri.

Analyseresultater:

Prégvye Teoretisk Funnet

1 20% Cr 15% Cr

2 20% Cr 15% Cr
Resultatene var fremdeles for lave. Stdvprgvene var ikke full-
stendig 1l¢st. Sannsynligvis var partiklene fremdeles for store,

og 0.1 g stgv for mye.



Forsgk med mindre prgvemengde

To prgver pa 5 mg st@gv ble behandlet pa ngyaktig samme mite

som foregdende.

Analyseresultater

Prgve Teoretisk Funnet
1 20% Cr 19% Cr
2 20% Cr 19% Cr

Dette resultat var tilfredsstillende og de forsgk som ble

foretatt videre ble gjort med denne metode som utgangspunkt.

KONTROLL AV ANALYSEMETODEN

Ca 2 gram stgv fra posefilteret ble pulverisert 1 en agatmater.
Denne prgven ble delt i to og en del ble sendt IFA for aktiverings-
analyse. Resultat: 19.3% Cr.

Av den andre delen ble det tatt ut 12 paralleller for & under-
sgke reproduserbarheten av vdr analysemetode. Prgvemengde var

5 mg. Resultatet foreligger i fglgende tabell.

Prgve Totalt % Cr

nr ug Cr
1 960 192
2 980 1¢.6
3 960 192
Y 960 19152
5 960 i) 7
6 gLQ0 14819
¥/ 1000 20.0



Prgve Totalt % Cr
nr ug Cr
8 980 19.6
9 960 19.2
10 970 19.4
11 960 19.2
14 960 1842
® = 19.3%
2 =% 9,17
=% o
= 1.1%

FORS@K MED FILTERPR@VER

Alle forsgk som ble foretatt med parallelle analyser av filterprgver
er uten verdi. Forsgkene ble foretatt pad filtre som hadde vart
eksponert mens fabrikken stod, og resultatene var sa lave at de

18 under den mdlbare terskel for analysen. To filtere fra tiden
etter at fabrikken igjen hadde startet opp ble delt i to, og de to

halvdelene ble analysert hver for seg.

Filtrene ble forasket og askeresten ble behandlet med fosforsyre

som foregéende.

Resultater:
Del A Del B
Filter I L0 P G bhod uE C@
Filtew II a9 u O 2:8 W W



FORS@PK MED BLINDPRGVER

Til forbehandling av prgvene brukes platinadigler som vi bare
har et begrenset antall av. Som en regel skal blindprgver og
standardprgver ha samme forbehandling som prgvene, men i dette
tilfellet ville det vare urasjonelt. Det ble derfor foretatt
undersgkelser som viste at et forasket, ueksponert filter som
ble behandlet med fosforsyre pa samme mate som prgven, ikke ga
mer absorbsjon enn 2 ml H3PO, conc. og 1 ml 10% Na,S0, fortynnet
til 10 ml med vann. Det blir likevel kjgrt blindprgver pa

filteret som en kontroll av og til.

Standardprgvene ma inneholde samme konsentrasjonene av H3PO, og

Na,S0, som prgvene. Vedlagt kurve viser at dette er viktig.

Forsgk viste at det ikke var ngdvendig & forbehandle fosforsyren
som skulle brukes til blindprgve. Det var ikke forskjell mellom
nullpunktet for ubehandlet fosforsyre og for fosforsyre som

hadde statt i sandbad og i muffelovn ved 310°C i to timer.
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ANALYSEFORSKRIFT FOR XROM PA FILTERPROVER

PRimeipp

Filtrene foraskes i platina-digler. Askeresten:lgses 1 H3POs ved
310°C. L¢sningen fortynnes med destillert ionebyttet vann og
tilsettes Na,S0,. Lgsningen analyseres med hensyn pa krom ved

atomabsorbsjonsspektrometri.

Instrumenter og utstyr

Atomabsorbsjonsspektrofotometer, Perkin Elmer 403.
Lampe for Cr, type JCI-§021 H-2298

Glgdeovn

Muffelovn

Sandbad

Platinadigler m/lokk

Malekolber 10, 100 og 1000 ml borsilikatglass
Pipatter 1, 2, 5 o 10 ml w
Glasstaver L

Trakter L

Kjemikalier

Natriumsulfat, Na,S0O4, p.a.
Fosforsyre, H3PO,, 85% ig, p-.a.

Kaliumkromat, K,CrO,, p.a.

Reagenser

Alt vann som brukes skal vare destillert og ionebyttet.
10% Na,SO4-1¢sning: Lgs 10.0 g Nap,S0O4 i 100 ml destillert,

ionebyttet vann.



Lgsning I, 1000 wg Cr/ml: Ngyaktig 3.7356 KzCr0y, veéies inn og
overfgres kvantitativt til en 1000 ml mdlekolbe.
Saltet lgses i destillert ionebyttet vann og fortyn-
nes til 1000 ml.

Lgening 1T, 10 ug Cr/ml: 1 ml &9 lgenimg I fertynnas €1l 100

ml 1 en madlekolbe.

0.0 ug Cr/ml 1% Na,SO4: 10 ml 10% Na,SO, og 20 ml H3PO, for-
tynnes til 100 ml i mdlekolbe.

0.1 pg Cr/ml 1% Na»SO4: 1 ml l@gsning II og 10 ml NazSO4 og 20 ml
H3POy fortynnes til 100 ml i mélekolbe.

0.2 ug Cr/ml 1% Na2SO4: 2 ml lgsning II og 10 ml Naz2SO4 og 20 ml
H3POy fortynnes til 100 ml i malekolbe.

0.5 ug Cr/ml 1% Na2S04: 5 ml 1lgsning II og 10 ml Na,SOy og 20 ml
H3P0Oy, fortynnes til 100 ml i mdlekolbe.

1.0 ug Cr/ml 1% Na,SO4: 10 ml 1¢sning II og 10 ml Na2SO4 og 20 ml
H3POy fortynnes til 100 ml i mdlekolbe.

Utfgrelse

Filteret legges i en platinadigel og foraskes fullstendig. Der-
etter tilsettes 2 ml fosforsyre, HisPO,, 85% ig. Digelen uten
lokk, settes pd sandbad som holder en temperatur pa over llOoC,
til alt vannet er drevet av (ca Jtime). Lokket legges pa og
digelen settes i muffelovn ved $L0fe & 2 wil 23 time. Digelen
tas ut av muffelovnen, avkjgles og tilsettes 2 ml destillert,
ionebyttet vann. (Dette gjgres fordi fosforsyren er sa tykk-
flytende at den ikke uten fortynning kan overfgres til mdle-



kelbe). Det hele blandes godt (bruk glasstav), og overfgres

til en 10 ml mdlekolbe. Digelen skylles s& 2 ganger med 2 ml
destillert ionebyttet vann. Dette overfgres ogsa til mdlekolben,
tilsettes 1 ml 10% natriumsulfatlgsning og kolben fylles opp

til merket med destillert ionebyttet vann. Denne lgsning
analyseres med hensyn pa krom ved atomabsorbsjonsspektrometri
(Perkin Elmer 403). Standardlgsningene kjgres fgr prgvene.

Lampe Cr

Bglgelengde 3579 A

Slit (spaltedpning) 4

"Recorder Full Scale" B.25A

"Recorder Responce" 2

"Oxident Flow" 60 Tuffe
"Fuel Flow" 45 acetylen
Skriver

Fellt wkalégs 5 WY
Hastighet : 20 mm/min

Kalibreringskurve tegnes pd millimeterpapir etter standard-

lgsningene. 1 cm 1lik 0.1 ug Cr/ml.

Utregning

Prgven er lgst i 10 ml lgsningsmiddel og luftmengden er 3.6 i

g = lig Gein® Luft
b = avlest ug Cr/ml av kurven
c = antall ml lg¢sningsmiddel (10 ml)
d = luftmerngde (.8 nJs
b ¢« ¢ _b-lO_ )
a:—g———ug/m3 Ik &&= =D 2.8 ugim®
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MERKNADER

P& grunn av et begrenset antall platinadigler, det vil si 6
stykker, kan ikke analysen utfgres mer rasjonelt. Forbehandlingen
tar tilsammen 3 3/4 timer. Bare 6 prgver kan forbehandles pr

dag. De blir overfgrt til mdlekolber og nye 6 forbehandles

neste dag. Etter at de siste prgvene er ferdige og overfgrt

til malekolber, fyller en opp alle 12 kolbene og analyserer

lgsningene med hensyn pa krom ved atomabsorbsjonsspektrometri.

Forutsatt at en kan analysere 12 analyser som ovenfor, er
arbeidstiden pr analyse 40 minutter. For utregning av
analyseprisen mda en ogsd ta med nedskriving av atomabsorbsjons-
spektrofotometeret, Cr-lampe og platinadigler, samt forbruk av

kjemikalier.
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