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UTARBEIDELSE AV METODE FOR 

KROM PA FILTER 

1 BAKGRUNN 

På grunn av oppdrag fra Bj¢lvefoss Fabrikker måtte K-lab finne 

frem til en metode for bestemmelse av krom i svevest¢v. St¢v­ 

pr¢vene ble samlet ved å pumpe luft gjennom et papirfilter i 

ett d¢gn. To pr¢vetakere var satt ut. Papirfiltrene var av 

type Whatman nr 40. 

2 FORSØK I FORBINDELSE MED UTARBEIDELSE AV ANALYSEMETODE 

Som en pr¢ve på st¢vet som slippes ut fra fabrikken, fikk vi st¢v 

fra posefilteret. Dette st¢v er lite sammenlignbart med sveve­ 

st¢vet i luften rundt fabrikken. Partiklene var store og meget 

vanskelig å knuse. Det tok også uforholdsmessig lang tid å 

oppslutte denne pr¢ven. Det ble oppgitt at st¢vet hovedsakelig 

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

2.1 Oppslutning med Na2Co3 (1). 

Pr¢ven ble smeltet med Na2CO3 og KNO3 ved 900°c i 15 minutter, 

avkj¢lt og 1¢st i 1:1 HCl og vann og litt alkohol. L¢sningen ble 

filtrert, fortynnet og analysert med hensyn på krom ved atom­ 

absorbsjonsspektrometri. 

Resultater av to paralleller: 

Pr¢ve 

1 

2 

Teoretisk 

ca 20% Cr 

Funnet 

11.6% Cr 

" 12.4 " 
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Resultatene er for lave og viser at på langt nær hele pr¢ven 

er 1¢st. Ved videre fors¢k ble det veid inn 0.01 g st¢v. Dette 

ble smeltet med Na2CO3 og KNO3 ved l000°C i 30 minutter, avkj¢lt 

og 1¢st i 1:1 HCl og vann. L¢sningen ble filtrert, tilsatt 

10% Na2SO4 for å dempe interferens fra jern (3), fortynnet og 

analysert med hensyn på krom ved atomabsorbsjonsspektrometri. 

Analyseres~ltat av tre paralleller ga alle 14% Cr i pr¢ven. 

Resultatene var fremdeles for lave, og det var mer hensiktsmessig 

å gj¢re nye fors¢k ved andre metoder ennå pr¢ve å presse 

denne metoden ytterligere. 

2. 2 Fors¢k med fosforsyre som 1¢sningsmiddel (2) 

En del av pr¢ven fra posefilteret ble malt i en agatmorter, og 

2 x 0.1 gav det pulveriserte st¢vet ble overf¢rt til to platina­ 

digler og tilsatt 2 ml fosforsyre. Diglene fikk stå i sandbad ½ 
time for å drive av vannet, deretter i muffelovn i 2 timer ved 310° 

C. EtteP at pr¢vene var avkj¢lt ble innholdet-i diglene ow~rf¢rt 

kvantitativt til 10 ml målekolber og tilsatt 1 ml 10% Na2SQ4- 

l¢sning. Pr¢vene ble fortynnet til 10 ml med vann, og 1¢sningene 

analysert ved atomabsorbsjonsspektrometri. 

Analy-seresultater: 

Pr¢ye 

1 
2 

Teoretisk 

20% Cr 

20% Cr 

Funnet 

15% Cr 

15% Cr 

Resultatene var fremdeles for lave. St¢vpr¢vene var ikke full­ 

stendig 1¢st. Sannsynligvis var partiklene fremdeles for store, 

og 0.1 g st¢v for mye. 
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2. 3 Fors¢k med mindre pr¢vemengde 

To pr¢ver på 5 mg st¢v ble behandlet på n¢yaktig samme måte 

som foregående. 

Analyseresultater 

Pr¢ve 

1 
2 

Teoretisk 

20% Cr 

20% Cr 

Funnet 

19% Cr 

19% Cr 

Dette resultat var tilfredsstillende og de fors¢k som ble 

foretatt videre ble gjort med denne metode som utgangspunkt. 

3 KONTROLL AV ANALYSEMETODEN 

Ca 2 gram st¢v fra posefilteret ble pulverisert i en agatmater. 

Denne pr¢ven 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 å under­ 

s¢ke reproduserbarheten av vår analysemetode. Pr¢vemengde var 

5 mg. Resultatet foreligger i f¢lgende tabell. 

Pr¢ve 

nr 

Totalt 

µ.g .Cr 

% Cr 

1 960 19.. 2 

2 980 19.6 

3 960 19.2 

4 960 19.2 

5 960 19.2 

6 940 18.9 

7 1000 20.0 
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PrØve 

nr 

Totalt 

µg Cr 

% Cr 

8 980 19.6 

9 960 19.2 

10 970 19.4 

11 960 19.2 

12 960 19.2 

X = 19.3% 
s2 + 0.17 = - 
s + 0.41 = - 
R = 1.1% 

4 FORSØK MED FILTERPRØVER 

Alle forsØk som ble foretatt med parallelle analyser av filterprØver 

e~ uten verdi. Fors¢kene ble foretatt på filtre som hadde vært 

eksponert mens fabrikken stod, og resultatene var så lave at de 

lå under den målbare 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 foregående. 

Resultater: 

Filter I 

Filter II 

Del A 

1.0 µg Cr 

Del B 

1. 1 µg Cr 

2 . 5 " " 2.8 " " 
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5 FORSØK MED BLINDPRØVER 

Til forbehandling av pr¢vene brukes platinadigler som vi bare 

har et begrenset antall av. Som en regel skal blindpr¢ver og 

standardpr¢ver ha samme forbehandling som pr¢vene, men i dette 

tilfellet ville det være urasjonelt. Det ble derfor foretatt 

unders¢kelser som viste at et foraska~, ueksponert filter som 

ble behandlet med fosforsyre på samme måte som pr¢ven, ikke ga 

mer absorbsjon enn 2 ml H3PO4 cone. og 1 ml 10% Na2SO4 fortynnet 

til 10 ml med vann. Det blir likevel kj¢rt blindpr¢ver på 

filteret som en kontroll av og til. 

Standardpr¢vene må inneholde samme konsentrasjonene av H3PO4 og 

Na2SO4 som pr¢vene. Vedlagt kurve viser at dette er viktig. 

Fors¢k viste at det ikke var n¢dvendig å forbehandle fosforsyren 

som skulle brukes til blindpr¢ve. Det var ikke forskjell mellom 

nullpunktet for ubehandlet fosforsyre og for fosforsyre som 

hadde stått i sandbad og i muffelovn ved 310°c i to timer. 
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6 ANALYSEFORSKRIFT FOR KROM PA FILTERPRØVER 

Prinsipp 

Filtrene foraskes i p La t i.ne+d-i.g Le n , As ke r-e s t env.Le s e s i H3PO1+ ved 

310°c. L¢sningen fortynnes med destillert ionebyttet vann og 

tilsettes Na2SQ4• L¢sningen analyseres med hensyn på krom ved 

atomabsorbsjonsspektrometri. 

Instrumenter og utstyr 

Atomabsorbsjonsspektrofotometer, Perkin Elmer 403. 

Lampe for Cr, type 303-6021 M-2298 

Gl¢deovn 

Muffelovn 

Sandbad 

Platinadigler m/lokk 

Målekolber 10, 100 og 1000 ml 

Pipetter 1, 2, 5 og 10 ml 

Glas staver 

Trakter 

borsilikatglass 
II 

II 

II 

Kjemikalier 

Natriumsulfat, Na2SO4, p.a. 

Fosforsyre, H3PO4, 85% ig, p.a. 

Kaliumkromat, K2CrO4, p.a. 

Reagenser 

Alt vann som brukes skal være destillert og ionebyttet. 

10% Na2SO4-l¢sning: L¢s 10.0 g Na2SO1+ i 100 ml destillert, 

ionebyttet vann. 
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L¢sning I, 1000 µg Cr/ml: N¢yaktig 3.735 K2CrO4 veies inn og 

overf¢res kvantitativt til en 1000 ml målekolbe. 

Saltet 1¢ses i destillert ionebyttet vann og fortyn­ 

nes til 1000 ml. 

L¢sning II, 10 µg Cr/ml: 1 ml av 1¢sning I fortynnes til 100 

ml i en målekolbe. 

Standardl~sninger 

0.0 µg Cr/ml 1% Na2SO4: 10 ml 10% Na2SO4 og 20 ml H3PO4 for­ 

tynnes til 100 ml i målekolbe. 

0.1 µg Cr/ml 1% Na2SO4: 1 ml 1¢sning II og 10 ml Na2SO4 og 20 ml 

H3PO4 fortynnes til 100 ml i målekolbe. 

0.2 µg Cr/ml 1% Na2SO4: 2 ml 1¢sning II og 10 ml Na2SO4 og 20 ml 

H3PO4 fortynnes til 100 ml i målekolbe. 

0.5 µg Cr/ml 1% Na2SO4: 5 ml 1¢sning II og 10 ml Na2SO4 og 20 ml 

H3PO4 fortynnes til 100 ml i målekolbe. 

1.0 µg Cr/ml 1% Na2SO4: 10 ml 1¢sning II og 10 ml Na2SO4 og 20 ml 

H3PO4 fortynnes til 100 ml i målekolbe. 

Utf¢relse 

Filteret legges 1 en platinadigel og foraskes fullstendig. Der­ 

etter tilsettes 2 ml fosforsyre, H3PO4, 85% ig. Digelen uten 

lokk, settes på sandbad som holder en temperatur på over 110°c, 

til alt vannet er drevet av (ca ½time). Lokket legges på og 

digelen settes i muffelovn ved 310°c i 2 til 2½ time. Digelen 

tas ut av muffelovnen, avkj¢les og tilsettes 2 ml destillert, 

ionebyttet vann. (Dette gj¢res fordi fosforsyren er så tykk­ 

flytende at den ikke uten fortynning kan overf¢res til måle- 
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kolbe). Det hele blandes godt (bruk glasstav),og overf¢res 

til en 10 ml målekolbe. Digelen skylles så 2 ganger med 2 ml 

destillert ionebyttet vann. Dette overf¢res også til målekolben, 

tilsettes 1 ml 10% natriumsulfatl¢sning og kolben fylles opp 

til merket med destillert ionebyttet vann. Denne 1¢sning 

analyseres med hensyn på krom ved atomabsorbsjonsspektrometri 

(P,erkin Elmer 403). Standardl¢sningene kj¢res f¢r pr¢vene. 

Innstilling_av_aEEaratet_og_skriver 

Lampe Cr 

B¢lgelengde 3579 A 
Slit (spalteåpning) 4 

"Recorder Full Scale" 0.25A 

"Recorder Responce" 2 

"Oxident Flow" 60 luft 

"Fuel Flow" 45 acetylen 

Skriver 

Fullt utslag: 5 mV 

Hastighet 20 mm/min 

Kalibreringskurve tegnes på millimeterpapir etter standard- 

1¢sningene. 1 cm lik 0.1 µg Cr/ml. 

Utregning 

Pr¢ven er 1¢st 1 10 ml 1¢sningsmiddel og luftmengden er 3.6 m3. 

a = µg Cr/m3 luft 

b = avlest µg Cr/ml av kurven 

C = antall ml 1¢sningsmiddel (10 ml) 

d = luftmengde ( 3 . 6 m3). 

b . C µg/m3 b • 10 
a = ) : a = = b . 2.8 µgim3 

d 3.6 
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7 MERKNADER 

På grunn av et begrenset antall platinadigler, det vil si 6 

stykker, kan ikke analysen utf¢res mer rasjonelt. Forbehandlingen 

tar tilsammen 3 3/4 timer. Bare 6 pr¢ver kan forbehandles pr 

dag. De blir overf¢rt til målekolber og nye 6 forbehandles 

neste dag. Etter at de siste pr¢vene er ferdige og overf¢rt 

til målekolber, fyller en opp alle 12 kolbene og analyserer 

1¢sningene med hensyn på krom ved atomabsorbsjonsspektrometri. 

Forutsatt at en kan analysere 12 analyser som ovenfor, er 

arbeidstiden pr analyse 40 minutter. For utregning av 

analyseprisen må en også ta med nedskriving av atomabsorbsjons­ 

spektrofotometeret, Cr-lampe og platinadigler, samt forbruk av 

kjemikalier. 
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