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SAMMENDRAG

Rapporten beskriver resultatene av en undersgkelse om analyseteknikk ved
kvartsanalyse blant nordiske laboratorier. Undersgkelsen ble gjennomfert i

desember 1982, og hadde som formal a kartlegge analyseparametre for infra-

red spektrometri (IR) og rgntgen pulverdiffraktometri (XRD). Siktepunktet

var en interlaboratoriekontroll av kvartsanalyse med reelle praver 0g even-

tuell videreutvikling av en kontroll for direkte analyse av kvarts pa filter.

Av ialt 16 deltagende laboratorier er det ni laboratorier som utfgrer IR-
analyse av kvarts. Fem laboratorier benytter KBr-teknikk, fem analyserer

pa filter, hvorav to laboratorier utfgrer analysen direkte pa stgvfilteret.

Av atte laboratorier som utfgrer XRD-analyse er det tre som utfgrer ana-

lysen direkte pa filter, og fem overfgrer til annet filter.

Ut fra ulike filtertyper, filterdiametre og prgveareal som benyttes av labo-
ratoriene ved kvartsanalysen anbefaler vi at reelle praver sendes ut pa cel-
luloseacetatfiltre som i den tidligere kontroll administrert av Arbetar-

skyddsstyrelsen. Som stpvbelagt areal anbefales 1,13 cm2 (diameter 15 mm).

For direkte analyse pa filter anbefales bruk av PVC-filter.

Resultatene og konklusjonen vil bli vurdert i Aerosolgruppen, og retnings-
linjer for den videre utforming av kvartskontrollen ventes & foreligge i lgpet
av 1983,

Key words: Interlaboratoriekontroll, kvartsanalyse, reelle prgver,

filteranalyse, infrargd spektroskopi, rgntgendiffraksjon



INNLEDNING

[ 1978 tok Arbetarskyddsstyrelsen i Sverige, Sektion f&r aerosoler initiativet
til en nordisk interlaboratoriekontroll for analyse av kvarts, fgrst og fremst
innen arbeidsmiljpomradet. Kontrollen har bidratt til & harmonisere ana-
lysemetoder og -teknikker, avdekke problemer knyttet til innarbeidede ana-
lyseprosedyref samt til & bedre kvaliteten pa vare kvartsanalyser. Dette
arbeidet har ogsa bidratt til utvidet faglig kontakt, kanskje farst og fremst

for de yrkeshygieniske institusjoner i Norden.

Siden 1978 har de utsendte praver for kvartsanalyse blitt endret fra rene
materialprever til filterprgver preparert i laboratoriet. Imidlertid har det i
de senere &r vert et sterkt pnske og et behov for reelle filterprgver. Fak-
torer som kapasitet og metode for tillagning av et tilstrekkelig antall para-

lellfiltre har veert begrensende for en slik utvikling.

Pa siste mote i Aerosolgruppen i Oslo, 8.-9. november 1982 ble det besluttet
a gjere preliminzre undersgkelser for en interlaboratoriekontroll av kvarts-
analyse med reelle stgvprgver, med tanke pa videreutvikling til direkte ana-

lyse av kvarts pa filter.

En slik preliminer undersgkelse vil besta av
del 1 - innsamling av analyseparametre fra laboratoriene
del 2 - utprgving av metode til prgvepreparering

del 3 - oppleqqg for interlaboratoriekontrollen

Yrkeshygienisk institutt patok seg & gjennomfpre del 1.

2. INNSAMLING AV ANALYSEPARAMETRE

Spgrreskjemaet for innsamling av analyseparametre finnes som vedleqqg l.
Skjemaet ble sendt til de nordiske yrkeshygieniske enheter, og derfra dis-

tribuert til de laboratorier som deltar i den pagaende kvartskontroll.



Kontaktpersoner:
Thomas Schneider, Arbeidsmiljginstituttet, Kgbenhavn, Danmark
Lauri Saarinen, Institutet f&r Arbetshygien, Helsingfors, Finland
Erik Bye, Yrkeshygienisk institutt, Oslo, Norge
Lennart Lundgren, Arbetarskyddsstyrelsen, Stockholm, Sverige
De 16 deltagende nordiske laboratorier er satt opp i Tabell 1, (s. 6). l_ab.nr.
refererer til Tabell 2 (s, 9) og vedlegg 2 - 4,

3. RESULTATER

Total oversikt over alle parametre er gitt i tabellform i vedleqqg 2 - 4, for

henholdsvis prgvetaking og analyse ved hjelp av IR og XRD.

De parametre som er av stgrst betydning ved utsendelse av reelle prever,

med sikte pa direkte analyse pa filter er satt opp i Tabell 2 (s. 9).

Tabell1 Deltagende laboratorier

Lab.nr. Navn Adresse
1 Luossavaara-kiirunavaara AB
Laboratoriet i Kiruna 981 86 KIRUNA, Sverige

2 Boliden Kemi AB, div. Kemiteknik, Boks 902, 251 09 HEL SING-
avd. analys och miljgmétning BORG, Sverige

3 Svenska Silikatforskningsinstitutet Boks 5403, 40229 G@TE-
BORG, Sverige

4 Analytica AB Box 3, 191 21 SOLLENTUNA,
Sverige
5 Kema nord, div. industrikemi, 840 10 LJUNGAVERK,

forskningssektionen Sverige



Tabell | (forts.)

Lab.nr. Navn Adresse
6 Arbetarskyddsstyrelsen, FTE 171 84 SOLNA, Sverige
7 Norrkdpings Miljg AB Boks 3035, 600 03 NORR-
K@PING, Sverige
8 Bygghélsan, Arbetshygien, Hans Boks 94, 182 11 DANDE-
Kirudd RYD, Sverige
9 Yrkesmed. klin., Regionsjukhuset 701 85 PREBRO, Sverige
10 A/S Qvist's Laboratorium Marsells Boulevard 169,
Hans P, Jepsen 8000 ARHUS, Danmark
11 Kemisk-Analytisk Laboratorium Teknologisk Institut,
Postboks 141, 2630 TA-
STRUP, Danmark
12 F.L. Smidt & Co. A/S, Vigerslev Allé 77,
Driftslaboratariet 2500 KZBENHAVN, Valby,
Danmark
13 Arbeidstilsynets Landsdelslab. i Postboks 2362,
Bergen 5012 SOLHEIMSVIK, Norge
14 Arbeidstilsynets L_andsdelslab. i Postboks 214, 8501 NAR-
Narvik VIK, Norge
15 Yrkeshygienisk institutt Postboks 8149 Dep, OSLO 1
Norge
16 Arbeidsmiljpinstituttet Baunegaardsvei 73, 2900

HELLERUP, Danmark



3.1 Infrargd spektroskopi (IR)

Det er i alt ni laboratorier som utfgrer kvartsanalyse ved hjelp av IR-
metoden, hvorav fem laboratorier benytter KBr-teknikk. Fem laboratorier
analyserer kvarts pa filter, men bare to analyserer direkte pa stgvfilteret.
Ett laboratorium innarbeider direkte analyse pa filter.,

Det er PVC-filtre som benyttes til direkte analyse og stpvbelagt areal er i

dette tilfelle 0,79 - 8,5 cmZ2.

3.2 Rentgen pulverdiffraktometri (XRD)

Det er atte laboratorier som utfgrer XRD-analyse, hvorav tre analyserer
direkte pa filter og fem analyserer etter overfgring av stgvet til annet
filter.

Tre laboratorier innarbeider direkte analyse pa filter. Ved analyse med
XRD benyttes mange forskjellige filtre: sglv, celloloseacetat/-nitrat, PVC

og polykarbonat.

Ved direkte analyse benyttes celluloseacetat/nitrat- og PVC-filtre. Stgv-

belagt areal varierer i omradet 0,65 - 8,6 cmZ,

3.3 Filtertyper

Felgende filtertyper benyttes ved kvartsanalyse (se s. 10):



Tabell 2. Analyseparametre for kvartsanalyse blant nordiske
laboratorier med infrargd spektroskopi (IR) og
rgontgendiffraktometri (XRD)

IR-analyse XRD-analyse
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1 X 12 0.65
2 a
3 X X 37 8.55
4 X Xx x 13-37 0.71-
1.77
5 X X 37 8,55
X a X x 13-25 2.8 -
1.1
7 X 37 0,79
8 X X 37 7
9 X 37 0.79
10 X, ,
11 X X 37 8.55
12 X 13 0.95
13 X X 15 1.33
14 b4
15 a X a X 25 1.13
1o X 13 0.72
a)

Innfgrer analyse direkte pé filter.
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Merke Type Materiale Porestgrrelse
(um)

Flototronics Selv 0,8
Gelman VM-I PVC 5,0
Gelman DM-450 PVC 0,45
Gelman DM-800 PVC 0,8
Sartorius - PVC 0,8
Millipore AAWP Celloloseacetat/

-nitrat 0,8
Millipore SCWP Celloloseacetat/

-nitrat 2,0
Millipore PVC5 PVC 5,0

Filtre med poresterrelse 5 um egner seg best ved prpvetaking av kvartsstgy

med cyklon.

4 DISKUSJON

Av i alt 16 laboratorier er det seks som analyserer kvarts direkte pa filter,
hvorav tre med XRD og to med IR. Dessuten innarbeider tre laboratorier

direkte analyse med XRD.

Imidlertid, for & gi alle deltagende laboratorier anledning til & delta i en
eventuell fremtidig kontroll med reelle prgver begr en ta sikte pa & distri-
buere tilnermet samme type filtre som benyttes i naveaerende kontroll,
nemlig celluloseacetat/-nitrat-filtre, 37 mm diameter og 5 yum porestor-

relse.
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Distribusjon av reelle stavppver krever en rasjonell metode for tillagning av
presise parallellfiltre. YHI tar sikte pa & benytte en prgvetaker utviklet ved
YHI (ref. 1) for innsamling av opptil 36 filterprgver (m/ cyklon), ref. 2 - 3.

I forbindelse med tilrettelegging av metoder for direkte analyse av kvarts pa
filter ved hjelp av kombinert IR og XRD, vurderer YHI avskjerming av
filteret for & fa belagt et areal med f.eks. diameter 15 mm med stgv (ref. 4 -
5). Dette bgr kunne passe inn i laboratorienes analyseteknikk, og kom-

mersielt filtreringsutstyr er tilgjengelig for tillagning av standarder.
Ved direkte analyse av kvarts pa filter peker de gitte opplysninger og erfa-

ringer forgvrig for bruk av PVC-filtre. Dette ma imidlertid undersgkes

nErmere,
5 KONKLUSJON
Ut fra de foreliggende opplysninger bgr:
l.  Reelle prgver samlet inn med cyklon pa celluloseacetat/-
nitratfiltre benyttes til en nordisk interlaboratoriekontroll for

kvartsanalyse.

2. Interlaboratoriekontrollen bearbeides videre for tilretteleggelse

med reelle prover for direkte analyse pa PVC-filtre.
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Vedleag 1

Laboratoriets navn:

adresse:

1. Prgvetaking

Utfgrer laboratoriet prgvetaking av kvartsholdig stgv?

JA . NEI

Kryss av

Hvis JA, oppgi data om:

Pumpe - Type:

Filterkasett - Type:

Diameter:
Cyclon - Type:
Filter - Type:
Diameter:

Porestogrrelse:



Vedlegg 1

2. Analzse - IR

Kryss av

Analyserer laboratoriet
kvartsholdig stgv med infrargd spektroskopi? JA NEI
Analyseteknikk: KBr [:] Filter []
Diameter p& KBr-tablett:
Deteksjonsgrense med KBr-teknikk (ug/cmz):
Filter - Type:

Diameter:

Porestgrrelse:

Stgvbelagt areal (evt. diameter) :

Deteksjonsgrense med filter (ug/cmz)
3. Analyse XRD
Analyserer laboratoriet Kryss av
kvartsholdig stg¢v med rgntgendiffraksjon JA NEI

Analyseteknikk: Direkte pd filter [:]

Annet filter D

Annen metode D



Vedlegg 1

Filterteknikk

Filter - Type:

~ Diameter:

Porestgrrelse:

Stgvbelagt areal:

Deteksjonsgrense (ug/cmz):

Annen metode

Gi kort beskrivelse av: Prgvepreparering.

Prgveareal.

Deteksjonsgrense.

Kvantitativ analyse utfgres med:

Intern standard [:] Materiale:
Ekstern standard [:] Materiale:
Annen absorpsjonskorreksjon [:] (Gi kort beskrivelse)

Integrert intensitet [:]

Malt topphgyde [:]
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