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SAMMENDRAG

Rapporten beskriver resultatene aven undersøkelse om analyseteknikk ved

kvartsanalyse blant nordiske laboratorier. Undersøkelsen ble gjennomført i

desember 1982, og hadde som formãl ã kartlegge analyseparametre for infra-
rød spektrometri (IR) og røntgen pulverdiffraktometri (XRD). Siktepunktet

var en interlaboratoriekontroll av kvartsanalyse med reelle prøver og even-
tuell videreutvikling aven kontroll for direkte analyse av kvarts pã filter.

Av ialt 16 deltagende laboratorier er det ni laboratorier som utfører IR-

analyse av kvarts. Fem laboratorier benytter KBr-teknikk, fem analyserer

pã filter, hvorav to laboratorier utfører analysen direkte pã støvfilteret.

Av ãtte laboratorier som utfører XRD-analyse er det tre som utfører ana-
lysen direkte pã filer, og fem overfører til annet filter.

Ut fra ulike filtertyper, fiterdiametre og prøveareal som benyttes av labo-
ratoriene ved kvartsanalysen anbefaler vi at reelle prøver sendes ut pã cel-
luloseacetatfiltre som i den tidligere kontroll administrert av Arbetar-

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

For direkte analyse pã filter anbefales bruk av PVC-filer.

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

av 1983.

Key words: Interlaboratoriekontroll, kvartsanalyse, reelle prøver,

filteranalyse, infrarød spektroskopi, røntgendiffraksjon
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INNLEDNING

I 1978 tok Arbetarskyddsstyrelsen i Sverige, Sektion för aerosoler initiativet

til en nordisk interlaboratoriekontroll for analyse av kvarts, først og fremst
innen arbeidsmiljøomrãdet. Kontrollen har bidratt til ã harmonisere ana-
lysemetoder og -teknikker, avdekke problemer knyttet til innarbeidede ana-

lyseprosedyrer samt til ã bedre kvaliteten pã vãre kvartsanalyser. Dette
,arbeidet har ogsã bidratt til utvidet faglig kontakt, kanskje først og fremst

for de yrkeshygieniske institusjoner i Norden.

Siden 1978 har de utsendte prøver for kvartsanalyse blitt endret fra rene

materialprøver til filterprøver preparert i laboratoriet. Imidlertid har det i
de senere ãr vært et sterkt ønske og et behov for reelle filterprøver. Fak-

torer som kapasitet og metode for tilagning av et tilstrekkelig antall para-
lellfitre har vært begrensende for en slik utvikling.

Pã siste møte i Aerosolgruppen i Oslo, 8.-9. november 1982 ble det besluttet

ã gjøre preliminære undersøkelser for en interlaboratoriekontroll av kvarts-
analyse med reelle støvprøver, med tanke pã videreutvikling til direkte ana-
lyse av kvarts pã filer.

En slik preliminær undersøkelse vil bestã av

dell _. innsamling av analyseparametre fra laboratoriene

del 2 - utprøving av metode til prøvepreparering

del 3 - opplegg for interlaboratoriekontrollen

Yrkeshygienisk institutt pãtok seg ã gjennomføre dell.

2. INNSAMLING AV ANALYSEPARAMETRE

Spørreskjemaet for innsamling av analyseparametre finnes som vedleqg l.
Skjemaet ble sendt til de nordiske yrkeshygieniske enheter, og derfra dis-
tribuert til de laboratorier som deltar i den pãgãende kvartskontroll.



- 6 -

Kontaktpersoner:

Thomas Schneider, Arbeidsmiljøinstituttet, København, Danmark

Lauri Saarinen, Institutet för Arbetshygien, Helsingfors, Finland
Erik Bye, Yrkeshygienisk institutt, Oslo, Norge

Lennart Lundgren, Arbetarskyddsstyrelsen, Stockholm, Sverige

De 16 deltagende nordiske laboratorier er satt opp i Tabell l, (s. 6). Lab.nr.
refererer til Tabell 2 (s. 9) og vedlegg 2 - 4.

3. RESULT A TER

Totaloversikt over alle parametre er gitt i tabellform i vedlegg 2 _ 4, for
henholdsvis prøvetaking og analyse ved hjelp av IR og XRD.

De parametre som er av størst betydning ved utsendelse av reelle prøver,

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

T abelll Deltagende laboratorier

Lab.nr. Navn Adresse

L Luossavaara-kiirunavaara AB

Laboratoriet i Kiruna 981 86 KIRUNA, Sverige

2 Boliden Kemi AB, div. Kemiteknik, Boks 902, 25109 HELSING-
avd. analys och miljømätning BORG, Sverige

3 Svenska Silikatforskningsinsti tutet Boks 5403, 40229 GØTE-

BORG, Sverige

4 Analytica AB Box 3, 191 21 SOLLENTUNA,

Sverige

5 Kema nord, div. industrikemi, 840 10 LJUNGA VERK,
forskningssektionen Sverige
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T abell L (forts.)

Lab.nr. Navn Adresse

6 Arbetarskyddsstyrelsen, FTE 171 84 SOLNA, Sverige

7 Norrkøpings Miljø AB Boks 3035, 600 03 NORR-

KØPING, Sverige

8 Bygghälsan, Arbetshygien, Hans Boks 94, 182 II DANDE-
Kirudd RYD, Sverige

9 Yrkesmed. klin., Regionsjukhuset 701 85 ØREBRO, Sverige

10 Als Qvist's Laboratorium Marsells Boulevard 169,

Hans P. Jepsen 8000 ARHUS, Danmark

11 Kemisk-Analytisk Laboratorium Teknologisk Institut,

Postboks 141, 2630 T A-

STRUP, Danmark

12 F .L. Smidt & Co. Als, Vigerslev Allé 77,

Driftslaboratoriet 2500 KØBENHAVN, Valby,

Danmark

13 Arbeidstilsynets Landsdelslab. i Postboks 2362,

Bergen 5012 SOLHEIMSVIK, Norge

14 Arbeidstilsynets Landsdelslab. i Postboks 214, 8501 NAR-
Narvik VIK, Norge

15 Yrkeshygienisk institutt Postboks 8149 Dep, OSLO L

Norge

16 Arbeidsmiljøinsti tut tet Baunegaardsvei 73, 2900

HELLERUP, Danmark
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3.1 Infrarød spektroskopi (IR)

Det er i alt ni laboratorier som utfører kvartsanalyse ved hjelp av IR-
metoden, hvorav fem laboratorier benytter KB r-teknikk. Fem laboratorier
analyserer kvarts pã filter, men bare to analyserer direkte pã støvfilteret.

Ett laboratorium innarbeider direkte analyse pã filter.

Det er PVC-filtre som benyttes til direkte analyse og støvbelagt areal er i
dette tilfelle 0,79 - 8,5 cm2.

3.2 Røntgen pulverdiffraktometri (XRD)

Det er ãtte laboratorier som utfører XRD-analyse, hvorav tre analyserer
direkte pã filter og fem analyserer etter overføring av støvet til annet
filter.

Tre laboratorier innarbeider direkte analyse pã filter. Ved analyse med
XRD benyttes mange forskjellige filtre: sølv, celloloseacetat/-nitrat, PVC
og polykarbonat.

Ved direkte analyse benyttes celluloseacetat/nitrat- og PVC-fitre. Støv-
belagt areal varierer i omrãdet 0,65 - 8,6 cm2.

3.3 Filtertyper

Følgende filtertyper benyttes ved kvartsanalyse (se s. 10):
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Tabell 2. Analyseparametre for kvartsanalyse blant nordiske

laboratorier med infrarØd spektroskopi (IR) og

rØntgendiffraktometri (XRD)

IR-analyse XRD-analyse

+l
+l o . ct o .

om +l l- ct El i- om i: l- ct El i-
o. Q) Q) Q) ct ct o. o Q) Q) l- ct cti- +l ro 'r- Q) .. +l ro Q) 'r- Q)
Q) .. i- o "d- l-- Q) l- i- o ...i "d- l-_+l l- ct .r- i-

~ ~
ctN +l l- ct 'r- i- i-

~ ~
ctN

~ Q) +l 4- ~ Q) El ~ Q) ~ 4- ~ .r- Q) S
Lab. nr. Q) +l I I i- +l- :; o Q) +l ~ I i- 4- +l- :; ol- i- l- CJ i- i- 'S.- l- i- i- U i- I i- -s-

'r- ór- ÇQ ~ Q) .r- l- 'r-.r- o ~ Q) bì 'r- l-Q4- ~ P- CJ J: P- Q4- P- P- U ,: J: P-

L x 12 0.65
2 a
3 x x 37 8.55
4 x x x 13-37 0.71-

1.77
5 x x 37 8.55
6 x a x x 13-25 2.8 -

l. L
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 x
15 a x a x 25 1. 13
16 x 13 0.72

a) InnfØrer analyse direkte på fil ter.
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Merke Type Materiale PorestØrrelse

(l1m)

Flototronics Sølv 0,8

Gelman VM-l PVC 5,0

Gelman DM-450 PVC 0,45

Gelman DM-800 PVC 0,8

Sartorius PVC 0,8

Millipore AAWP Celloloseacetatl
-nitrat 0,8

Millipore SCWP Celloloseacetatl
-nitrat 2,0

Millipore PVC5 PVC 5,0

Filtre med porestørrelse 5 l1m egner seg best ved prøvetaking av kvartsstøv
med cyklon.

4 DISKUSJON

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

direkte analyse med XRD.

Imidlertid, for ã gi alle deltagende laboratorier anledning til ã delta i en
eventuell fremtidig kontroll med reelle prøver bør en ta sikte pã ã distri-
buere tilnærmet samme type filtre som benyttes i nãværende kontroll,
nemlig celluloseacetat/-nitrat-filtre, 37 mm diameter og 5 llm porestør-
relse.
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Distribusjon av reelle støvpøver krever en rasjonell metode for tilagning av

presise parallellfiltre. YHI tar sikte pã ã benytte en prøvetaker utviklet ved
YHI (ref. 1) for innsamling av opptil 36 filterprøver (ml cyklon), ref. 2 - 3.

I forbindelse med tilrettelegging av metoder for direkte analyse av kvarts pã
filter ved hjelp av kombinert IR og XRD, vurderer YHI avskjerming av

filteret for ã fã belagt et areal med f.eks. diameter 15 mm med støv (ref. 4 _
5). Dette bør kunne passe inn i laboratorienes analyseteknikk, og kom-

mersielt filtreringsutstyr er tilgjengelig for tilagning av standarder.

Ved direkte analyse av kvarts pã filter peker de gitte opplysninger og erfa-

ringer forøvrig for bruk av PVC-filtre. Dette mã imidlertid undersøkes
nærmere.

5 KONKLUSJON

Ut fra de foreliggende opplysninger bør:

l. Reelle prøver samlet inn med cyklon pã celluloseacetat/-

nitratfilre benyttes til en nordisk interlaboratoriekontroll for

kvartsanalyse.

2. Interlaboratoriekontrollen bearbeides videre for tilretteleggelse

med reelle prøver for direkte analyse pã PVC-filtre.
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Vedleqg L

Laboratoriets navn:

adresse:

1. Prøvetaking

Utfører laboratoriet prØvetaking av kvartsholdig støv?

JA D NEI D
Kryss av

Hvis JA, oppgi data om:

Pumpe - Type:

Filterkasett - Type:

Diameter:

Cyc lon - Type:

Filter - Type:

Diameter:

Pörestørrelse:



Vedlegg L

2. Analyse - IR

Kryss av

Analyserer laboratoriet

kvartsholdig støv med infrarød spektroskopi? JA D NEI D
Analyseteknikk : KBr D Filter D

Diameter på KBr-tablett:

Deteksjonsgrense med KBr-teknikk (Wg / cm2) :

Filter - Type:

Diameter:

PorestØrrelse :

StØvbelagt areal (evt. diameter):

Deteksjonsgrense med filter (l1g/cm2)

3. Analyse XRD

Analyserer laboratoriet

kvartsholdig støv med røntgendiffraksjon JAD
Kryss av

NEI D
Analyseteknikk : Direkte på filter CJ

Annet filter D

Annen metode D



Vedlegg L

F i L ter teknikk

Filter - Type:

- Diameter:

- PorestØrrelse :

- StØvbe lagt areal:

Deteksjonsgrense (l1g/cm2):

Annen metode

Gi kort beskrivelse av: Prøvepreparering.

Prøveareal .

Deteks jonsgrense.

Kvantitativ analyse utfØres med:

Intern standard CJ

Ekstern standard (J

Annen absorpsjonskorreksjon LJ

Integrert intens i tet LJ

Materiale:

Materiale:

(Gi kort beskrivelse)

Mål t topphØyde LJ
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