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Våren 1982 ble prosjektet "Direkte .nalyse av kvarts på
filter" satt igang ved Teknisk avdeling, Yrkeshygienisk
insti tutt. Prosjektet inngår som et ledd i instituttets
metodeutvikling av stØvanalyser . Den foreliggende
rapport beskriver analyse ved hjelp av infrarød
spektroskopi. Prosjektet vil bli viderefØrt med direkte
analyse ved hjelp av rØntgendiffraksjon .

vi takker de firmaer som har har bidratt med ulike
fil tertyper og annen informasjon.

Oslo, 20. september 1985

RØnnaug Bruun Er ik Bye SisselOlaisen
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SAMHENDRAG

Rapporten beskriver en metode for direkte analyse av
kvarts på stØvfiltre ved hjelp av infrarØd spektro-
skopi. Hensikten med prosjketet var å finne ett fil ter
som også kunne benyttes for tilsvarende analyse med
rØntgendiffraksjon .

Forskjellige filtertyper er utprØvd, og spesielt to
typer PVC-filtre er egnet til denne analyseteknikken .
Metoden krever bruk av syklon (foravskiller) ved
prøvetaking for å samle respirabel t støv på filteret.
Ved små stØvmengder bØr stØvbelagt areal på filteret
avgrenses, f. eks med en skjerm plassert under filteret
ved prØvetaking . Dette gir en analyseteknikk tilpasset
kalibreringsutstyr og direkte 'analyse av kvarts med
rØnLgendiffraksjon.

Sammenliknet med IR-analyse ved hjelp av KBr-teknikk er
presisjon og fØlsomhet dårligere ved direkte analyse på
filter. Metoden medfØrer imidlertid enklere prØve-
preparering , noe som gir en raskere analyse og færre
muligheter for analysefeil .

SUHHARY

A method for direct analysis of quartz on membran e
filters by infraredspectroscopy is described. The main
purpose have been to find one fil ter to be used for
similar analysis wi th X-ray diffraction.

Several fil ter types have be en evaluated and two types
of PVC filters have be en found suitable. A cyclone
should be used during sampling to obtain respirable dust
on the filter. A screen situated below the filter during
the dust sampling may be used to reduce the sample area,
for small dust samples. The described technique is
adjusted to equipment for calibration and direct
analysis of quartz wi th X-ray diffraction.

The precision of the present method is inferior to the
infrared spectroscopic KBr-technique and the detection
limi t somewhat higher. However, direct on fil ter
analysis is faster and less subjected tö analytical
errors than the other method, largely due to a more
simple laboratory procedure.
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1. INNLEDNING

Av de analysemetoder som er i bruk for kvantitàtiv
analyse av krystallinsk silika (1-3) benyttes infrarØd
spektroskopi (IR) og rØntgendiffraktometri (XRD) ved
Yrkeshygienisk institutt. Metodene benyttes i kombina-
sjon slik at samme prØve analyseres fØrst med IR,
deretter med XRD. Metodene er beskrevet i ref. 4-5.

Med våre nåværende metoder må imidlertid stØvfil trene
bearbeides i laboratoriet fØr analyse. Dette omfatter:
ett dØgns lagr ing ved konstant luftfuktighet og
tempera tur fØr og etter prøvetaking , veiing, foraskning,
sedimentering, tillagning av IR-tablett og filtrering
for analyse med XRD. Dette er tidkrevende og gir
dessuten mange muligheter for feil. Spesielt i
tilknytning til stØrre arbeidsplassundersØkelser og ved
en screening av problemområder , vil det være gunstig med
en rask og effektivanalysemetode .

Direkte analyse av kvarts på fil ter skulle også være
velegnet til interlaboratoriekontroll med prØver fra
reell àrbeidsatmosfære. Ved hjelp aven multiprØvetaker
vil en kontroll med reelle støvprøver være et viktig
bidrag til de internasjonale analysekontroller som har
eksistert til nå (6-9).

Etter innføring av administrative normer for
krystallinsk SiO, uten bruk av blandingsformler
(10,11), er det tilstrekkelig å bestemme støvets kvarts-
innhold for å vurdere silikoserisikoen . Ved direkte ~na-
lyse på fil ter kan dette gjØres uten forutgående
gravimetrisk bestemmelse av stØvmengden.

I dette prosjektet blir det beskrevet en enkel
IR-metode, der respirabel t støv blir samlet opp på
forskjellige typer fil tre og analysert direkte med IR.
En tilsvarende metode for XRD-analyse vil bli undersØkt
senerei og det tas sikte på å finne frem til et filter
som egner seg for begge metoder.
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I 1960 viste Tuddenham & Lyon e 12) at IR-metoden kunne
anvendes for kvantitativ analyse av kvarts, ved ti1-lagning av KBr-tablett iblandet kvartsholdig støv. Ref.
13 og 14 gir en oversikt over arbeider på dette området.
Nedenfor gis en kort beskrivelse av den metode e ikke-
direkte analyse) som YHI anvender. Se ellers ref. 4.

1 mg aven støvprøve
kaliumbromid, blandes i
tablett. IR-spekteret
spektrofotometer med luft

veies inn sammen med 300 mg
morter og presses til en
tas opp med et dobbeltstråle
som referanse.

Et.. 1 infrarØdt transmisjonsspekter for området 1000 - 400cm av kvarts er vist i Fig. 1. Kvantitativ bestem-
meIre utfØres ved å måle % transmisjon eT) ved hver 10
cm- for absorpsjonsbåndet i området 800 cm-1 .
Arealabsorpsjonen beregnes med formelen:

N N
r

i=1
log T.iE = log eT · T ) -1 N2

( 1 )

der T og T er % transmis jon ved hØyeste, respektive
1laveste bØlgetall , se Fig. 1.
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Fiqur 2 Standardkurve for kvarts med infrarØd spektro-
skopi. Likningen y = ax er benyttet ved
lineær regres jon

Kvartsinnholdet bestemmes ved sammenlikning med en kali-
brer ingskurve fremstil t ved hjelp av Fylekvarts som
standard. Standardmaterialet er vindsiktet a-kvarts (( 5
um) fra Fyleverkene (Sverige), levert av Arbetar-
skyddstyrelsen, Sverige.

Standardkurven er laget ut fra en serie KBr-tabletter
med 0,3-1, O mg kvarts ,nØyaktig innveid. Arealabsorp-
sjonen er bestemt ved hjelp av likning (1), og sammen-
hengen mellom absorpsjon og kvartsinnhold er vist i
Figur 2.

For beregning av arealabsorpsjonen benyttes en NORD-100
maskin, se Appendiks 1 for programutskrift .
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3. DIREKTE ANAL YSE PA FIL TER

3 . 1 Generelt

I 1971 ble det fØrste gang (15) beskrevet mUligheten av
å benytte membranfil tre til direkte analyse av f . eks.
kvarts, og i iøpet av 70-årene er det utviklet flere
metoder for slik a.nalyse. Metoden er omtalt av
Gillieson & Farrel (15), som sammen med arbeidene til
Dodgson & Whittaker (16) og Toma & Goldberg (17) må
regnes som de mest sentrale for denne analysemetode .

I korte trekk går metoden ut på at respirabel t støv
samles opp på et fil ter i forbindelse med prØvetaking ,
og at IR-absorpsjonen og kvartsinnholdet beregnes
tilsvarende som for KBr-metoden omtalt i forrige
avsni tt.

Av de filtermaterialer som leveres i dag, er det fØrst
og fremst membranfiltre av polyvinylklorid (PVC) som er
egnet for direkte analyse. Dette skyldes vesentlig
materialets lave absorpsjon i det aktuelle
frekvensområdet. En rekke andre filtermaterialer er
imidlertid også vurdert i dette prosjektet. Det er
gjort dels fordi en Ønsket kjennskap til
fil teregenskaper generelt, og dels for å optimalisere
analysemetoden både for IR og XRD.

Analyse av kvarts på filter er også foreslått som et
alternativ til KBr-teknikken, for overfØring av støv fra
et prØvetakingsfilter til et analysefilter (18).

3.2 Faktorer av betvdnina for vala av metode

En oversikt over de faktorer som er av betydning ved
valg av analysemetode , faktorer knyttet til fil ter-
materialet, støvegenskaper , analyseteknikken og prØve-
taking er gitt nedenfor.

IR-absorpsjon

Den viktigste forutsetning for å analysere di-
rekte på fil ter med IR er at filtermaterialet
ikke absorberer i samme frekvensområde som
prøven.

foraskning

I de tilfeller der støvprøven skal analyseres på
annen måte enn direkte på fil ter, må fil teret
kunne foraskes l slik at stØvet kan bearbeides
videre.
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valg av blindfil ter
Analyse direkte på filter forutsetter diffe
rensiell spektroskopi, dvs. at en korrigerer for
fil termaterialets absorpsjon ved hjelp av
blindfilter . Tidligere arbeider har vist at det
kan være betydelige variasjoner i fil ter--
absorps jonen for samme type fil ter.

porestØrrelse
Membranfil tre må ha tilstrekkelig li ten pore-
stØrrelse for å fange opp de fineste partikler.
For liten porestØrrelse vil gi hØy luftmotstand
gjennom filteret og derved redusere pumpens
gangtid . Samtidig må porestØrrelsen gi korrekt
"volumstrØm" ved prØvetaking med syklon, for å
oppnå riktig atskillelseskarakteristikk

fil terstØrrelse
Utforming, stØrrelse og type av filterkasett og
syklon samt prØveholder er av betydning for en
praktisk og rasjonell analysemetode .

stØvfordeling

For å få tilstrekkelig presisjon ved analyse-
metoden er en avhengig aven homogen stØvforde-
ling på filteret. Rotasjon av filteret ved
analyse kan kompensere for dette. Her må bl. a.
prØvetakingsutstyr og analyseteknikk vurderes.

partikke L s tØr re L s e

Analyse ved hjelp av IR forutsetter
finpartikulært materiale på filteret (( 10 ~m
partikkelstØrrelse ), og ideelt sett identisk med
standardmaterialet brukt til kalibrering.
Helsemessig er det respirabelt stØv eller fin-
stØvpartikler ( ( 5 ~m) som er av betydning.
Analysemetoden forutsetter bruk av syklDn, som
gir respirabel t stØv på filteret.
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presisjon og fØlsomhet

Dette er parametre som bl. a.
fil termaterialets overflate,
kvalitet, filtermaterialets
stØvfordelingen på filteret.
vurdering av analysemetoden
avveining av nøyaktighet og
rasjonell analyseteknikk .

er avhengig av
blindfil terets

homogeni tet, og
Den endelige
vil være en
fØlsomhet mot

De fleste av de ovennevnte parametre er knyttet til rene
laboratorieundersØkelser av analysemetoden . For å kunne
gi en vurdering av metodens anvendelighet i praksis vil
det senere bli utfØrt prØvetaking med industristØv .

Det foreliggende prosjekt omfatter:

tilpasning av prØveholder til IR~in5trumentet

vurdering av filtermateriale

valg av blindfil ter
tillagning av standardkurver

analyse av kvartsprøver fra stØvkammer

undersØkelse av metodens presisjon og
nØyaktighet

4. HATERIALER OG HETODER

Standard Fylekvarts (( 5 ~m) og sedimentert Forshamra-
kvarts (( 5 ~m) er benyttet til tillagning av filter-
prØver . PrØver med mer enn 300 ~g kvarts er innveid med
Mettler analysevekt (avlesning: I 5 ~g). PrØver med
mindre enn 100 ~g kvarts er pippetert ut. Standarder 6g
andre laboratorieprØver er laget ved filtrering med
Millipore Glass Microanalysis Filtration Set (25 mm) og
Glass Fil ter Holder (47 mm), etter oppslemming i vann og
ul tralydbehandling. 37 mm filterprØver er stanset ut av
47 mm f i L tre.

KBr (Merck, Spectral pure) er benyttet for tillagning av
tabletter.
Et JASCO IRA-2 dobbeltstråle infrarØdt spektrofotometer
er brukt til analyse. Enkel te avsluttende målinger er
utfØrt med et Perkin EImer 1320 Infrared Spectrophoto-
meter.
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Filterholder i messing

Fiqur 3. Filterholder til IR-analyse

Figur 3 viser skisse av prØveholderen for IR-analyse.
Selve filterholderen (25 og 37 mm filtre) er laget av
messing, mens braketten er i PVC. PrØveholderen er
laget på Verkstedet ved Arbeidsforskningsinstituttene.

Analysemetoden er beskrevet i kap. 2 . En omfattende
beskrivelse av prepareringsteknikker og analysemetoder
er forØvrig gitt i ref. 4.

Insti tuttets stØvkammer (19) ble benyttet for tillagning
av filterprØver med Forshamrakvarts . Kvartsstøvet ble
samlet på 37 mm filtre i filterholdere fra Millipore,
med SKC-sykloner (20) og Casella pumper.

StØvarealet på fil teret ble avskjermet ved hjelp aven
teflonring, indre diameter 15 mm, plassert under
fil teret i filterholderen . Idet SKC-syklonen er kon-
truert for 37 mm fil tre, ble 25 mm fil tre stanset ut
etter prØvetaking . Med 25 mm fil tre fås et identisk ana-
lyseoppsett i IR og XRD, tilpasset filtreringsutstyr og
prØveholder i XRD. Dessuten oppnås et begrenset
stØvbelagt areal i tilfelle små stØvmengder .
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5. RESULTATER

5.1 Fil tertvper
De forskjellige filtertyper som er undersØkt er satt opp
i Tabell 1 . For IR er det fØrst og fremst
fil termaterialets absorpsjon i det aktuelle frekvens-
området samt blindfil terets evne til kompensasjon som er
viktig. Filtertyper som er egnet til analyse med JR er
angitt med + i tabellen, de som er lite egnet er angitt
med Idet en Ønsket å finne ett fil ter som kunne
benyttes både til IR- og XRD-analyse, er også noe av
XRD-vurderingen satt opp i Tabell 1. Ved valg av
fil tertype til analyse med rØntgendiffraks jon er det
generel t bakgrunnsnivå og eventuelle diffrakjonslinjer
fra fil termaterialet som må vurderes. Direkte analyse
med XRD blir omtalt i en separat rapport.

Som det fremgår av Tabell 1 er det flere filtertyper som
kan være egnet for direkte analyse med IR. Dette
gjelder fØrst og fremst PVC-fil tre.

Figur 3, a-h viser IR-spektra for noen fil tre i det
aktuelle frekvensområdet, med henholdsvis luft og filter
som referanse . PVC-filtre av typene VM-1, DM-800,
Glasrockog MSA FWP, samt filtertypene AA, SC og SM har
varierende transmisjon for infrarØde stråler. Gelman
VM-1, DM-800 og Millipore AA, SC, SM og SS gir en
rimelig rett baselinje med fil ter som referanse i det
aktuelle frekvensområdet.

Glasrock PVC viste en spesielt stor variasjon i
transmis jon mellom filtre fra samme .leveranse. Nuclepore
viste mindre tifredsstillende kompensasjon med
blindfil ter, og pga. materialets fleksible egenskaper
samt store tendens til statisk oppladning er denne
fil tertypen mindre egnet til prØvetaking . Tilsvarende
gjelder Ghia Teflon, og dette faller samtidig noe dyrt i
bruk * .

Figur 4 viser IR-spektra av Fylekvarts belagt på PVC- og
celluloseacetat/ -nitratester-filtre (CANE-filtre). VM-1
og DM-800 viser typiske standard kvarts~lektra, mens AA
og SM viser dårlig_ ?ppiøsning ved 780 cm og en ekstra
skulder ved 750 cm

*
Pris pr. filter (1982) er ca .
filteret har imidlertid usedvanlig
sorps jon i XRD og vil eventuelt
bruk ved små stØvmengder .

kr 15, - . Dette
lav bakgrunnsab-
bli undersØkt for
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5.2 Valq av blindfil ter
I fØlge tidligere undersØkelser (16) er det funnet
variasjoner i filterege~skaper, bl.a. absorpsjon i om-
rådet 600 - 1100 cm- , som gjør det nØdvendig å velge
blindfil ter og prØvefil ter fra samme leveranse. Til-
svarende erfaring har en fra dette prosjektet.

5.3 Foreløoiq ooosummerinq

Ut fra de resultater som er satt opp i Tabell 1 og de
vurderinger som er gitt over, er det fØrst og fremst
VM-1 og DM-800 som er velegnet for analyse med IR.
Foster og Walker fant også at DM-800 var mest velegnet
for direkte analyse av krystallinsk Si02 me? JR (21).
Til tross for redusert transmisjon ved 800 cm- og noe
irregulær kvartsprofil for CANE-fil trene er imidlertid
Millipore 's AA og SM tatt med i den videre behandling.
AA fordi dette stØvfil teret benyttes ved støvmålinger i
Norge, SM fordi dette cellulosefil teret har gode
egenskaper i XRD. (Dette vil bli mer utfØrlig behandlet
i XRD-rapporten).
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5.4 Kalibrerinq

Kvanti tativ bestemmelse av kvartsmengden i en prØve
utfØres ved å sammenligne observert absorbans med stan-
dard kalibreringskurver , se kap. 2. Kalibreringskurver
for direkte analyse på fil ter er laget ved hjelp av
serier med Fylekvarts, med 0,3,0,5,0,7 og 1,0 mgkvarts pr. prØve, filtrert med de utvalgte fil tre.
Resultatene av to serier for hvert filter er satt opp i
Tabell 2 og illustrert i Figur 5.

Kalibreringskonstanten :

mengde kvarts
K =

absorbans (2 )

som er spesifikk for
analysesubstans , er
basert på ligningen:

instrument, analysemetodikk og
beregnet ved lineær regresjon,

1

y = X, (3 )
K

se Figur 5.
Kalibreringskonstanter for de fire utvalgte fil tre er
satt opp i Tabell 3 i sammen med KBr-konstanten. Desto
stØrre K, desto mindre transmisjon og fØlgelig svakere
bånd. Av Figur 5 og Tabell 3 ser en at DM-800 og VM-1
har noe hØyere kalibreringskonstanter enn KBr i mens
spesiel t AA har betydelig hØyere konstant.
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Tabell 3. Kalibreringskonstanter for kvarts,
n = 8

a) b)
Fil tertype K o r

DM-800 0,51 0,110 0,93

VM-1 0,51 0,051 0,99

AA 0,79 0,030 0,96

SM 0,67 0,047 0,99

KBr 0,438 0,027 0,99

a)
o = standard avvik for K.

b)
r = korrelasjonskoeffisient, se Tabell 2 og Figur 5.

5.5 Presis ion

5.5. 1 LuftprØver

Idet den undersØkte analysemetode for krystallinsk Si02
fØrst og fremst er beregnet på støv fra arbeidsatmosfære
ble det utfØrt forsØk med filterprØver i instituttets
stØvkammer . Resul tater for VM-1 og DM-800 fil tre er
satt opp i Tabell 4.

Analyseresultatene viser god overensstemmelse mellom
vektmengde av kvarts på filteret bestemt ved veiing og
IR-analyse.
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5.5.2 Rotasjon av prØve

I Tabell 5 er det satt opp analyseresul tater som viser
variasjon i kvartsi~nholdet når filtrene er målt i fire
posisjoner, med 90 rotasjon av filteret fØr hver
måling.

Tabell 5. Direkt& IR-analyse med rotasjon av prØven,
3 x 90

Innveid Absorbans * St. avvik
PrØve type kvarts (mg) (% )

VM--1 1,05 2,34 4,8

DM- 800 1,00 1,85 8, 1

AA 0,64 0,76 4,2

SM 1,00 1,28 7,4

KBr 1,00 2,328 0,8

* Middelverdi , n - 4

En enkel innbyrdes F-test på standard avvikene i Tabell
5 viste at det med 95 % sannsynlighet er signifikant
forskjell mellom presisjonen for KBr-teknikken og de
undersØkte fil tre. Det er imidlertid ingen signifikant
forskjell mellom filtrene innbyrdes på 95%-nivå.

5.5.3 ParallellprØver

For å undersØke presisjonen ved direkte analyse av
kvarts på fil ter med IR, innkludert en sammenlikning med
KBr-teknikken, ble det laget tre serier med 4
KBr-tabletter ( 1 .00 mg Fylekvarts).
En serie ble analysert som KBr-tabletter, deretter iøst
i vann og filtrert med DM-800 filtre og analysert. De to
andre KBr-seriene ble lØst i vann, filtrert med
henholdsvis VM-1 og SM fil tre og analysert. Ved å la
to personer analysere seriene på to forskjellige dager
kunne fØlgende faktorer testes mhp. betydning for
analyseresultatet, ved variansanalyse (22) :
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- forskjellige prØver
- forskjellige dager
- metodens presisjon

Resul tater av variansanalysen er satt opp i Tabell 6 - 9
og Tabel L 10 gir presis jonen.

Her er :

SS sum of squares
n antall frihetsgrader
s standard avvik
FF-verdi for F-test
p signifikansnivå

Tabell 6. Variansanalyse for KBr-teknikk

Faktor SS n s F P (% )

PrØver O. 1077 3 0.190 41. 4 100.0
Dager O . 0006 3 0.014 0.225 12.2Feil 0.0078 9 0.030
Total 0.1161 15

Tabell 7. Variansanalyse for DM-800 filter

Faktor SS n s F P (% )

PrØver 0.0620 3 0.144 2.10 85.6
Dager 0.0236 3 0.089 0.797 48.6Feil O. 0886 9 0.099
Total 0.1741 15

Tabell 8. Variansanalysefor VM-1 filter

Faktor SS n s F P (% )

PrØver 0.0179 2 0.095 0.472 36.4
Dager 0.0161 3 0.073 0.282 16.3
Feil 0.1139 6 0.1378
Total 0.1479 11
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Tabell 9. Variansanalyse for SM filter

Faktor SS n s F P (% )

PrØver 0.0161 3 0.073 0.0441 27.3
Dager O. 0185 3 0.078 0.505 31 .5Feil 0.1097 9 0.110
Total O. 1443 15

Tabell 10. Analysemetodenes presis jon.
A instrument og preparert prØve.
B : A, samt prØvepreparer ing.

Metode Absorbans Presis jon (% ) n*
A B

KBr 2.353 1 .3 3.7 16
DM-800 1 .938 5. 1 5.6 16
VM-1 1 .634 8.4 7 . 1 12
SM 1 .427 7.7 6.9 16

* Antall prØver

Med samme mengde kvarts i alle prØver (1.00 mg) er
fØlgende hypotese testet :

"Det ~ forskjell mellom de analyserte prØver".

Av resultatene i Tabell 6 ser en at KBr-teknikken kan
skille mellom de de fire prØvene , og at valg av dag
er uten betydning. Ingen av teknikkene med
. fil trene er presise nok til å skille mellom prØvene.

Som det fremgår av Tabell 10 er presisjonen noe
dårligere ved direkte analyse på fil ter enn med KBr-
teknikk. Sammenholdt med standard avviket ved rotasjon
av prØven (se avsnitt 5.5.2) synes inhomogeni tet avprØven å være det vesentligste bidraget til
filterrnetodens dårligere presisjon, sammenliknet med
KBr-teknikken.
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5.6 Deteks ionsqrenser

Ved hjelp av prØver inneholdende 5 - 50 ~g ble detek-
s jonsgrenser ved direkte analyse undersØkt.

Så lenge JR-spektrene avleses manuelt er det ikke lagt
statistiske kriterier til grunn for fastsettelse av
deteksjonsgrense . Deteksjonsgrense er således definert
til det ~tnste utslag som kan avleses på IR-spekteret
ved 800 cm

Resultatene er satt opp i Tabell 11, og viser detek-
s jonsgrenser på 20 - 25 ~g for PVC-fil tre i sammenlignet
med 1 O ~g for KBr-teknikken.

Tabell 11. Deteksjonsgrenser ved IR-analyse av kvarts

DM-800 VM-1 SM KBr

Deteksjons-
grenser (~g) 20 25 50 10
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6. KONKLUSJON

Gelman Metricel VM-1 og DM-800 PVC-fil tre, porestØrreIse
henholdsvis 5 og O, 8 ~m, er funnet mest velegnet for
direkte IR-analyse av kvarts på fil ter.
Cell uloseacetat- / -ni tratester-fil tre er mindre egnet til
direkte analyse, idet disse fil tre er mindre
transparente for IR-stråling, 1 og dessuten medfØrer
dårligere oppiØsning ved 800 cm-

For å kompensere absorpsjon fra matrix, må blindfilter
velges fra samme leveranse som prØvefil teret.

Alle fil tre er analysert med et sirkulært prøveareal ,
diameter 15 mm, ved bruk aven skjermende teflonring
lagt under filteret ved prØvetaking . For direkte analyse
må prøvetaking av kvartsholdig støv utfØres med syklon
for å få riktige partikkel stØrrelser på filteret.

Gelman VM-1 og DM-800 har tilnærmet samme presis jon (8.4
og 5. 1 %) og fØlsomhet (25 og 20 ~g). Sammenlignet med
KBr-teknikken (presisjon: 1.3 %; deteksjonsgrense: 10
~g) er direkte analyse på fil ter mindre presis og mindre
fØlsom. Dersom kravet ved en IR-analyse er størst mulig
presisjon og fØlsomhet er KBr-teknikken best egnet.
Imidlertid vil direkte analyse på filter redusere labo-
ratoriearbeidet betydelig, slik at ved et stort antal L
prØver eller ved Ønske om en rask kartlegging av
problemområdet kan denne analysemetodikken være godt
egnet.

Direkte analyse på fil ter kan også vise seg å være nØd-
vendig ved analyse av små stØvmengder (( 0,5 mg støv),
der veiing av fil tre og prøvepreparering forØvrig kan
medfØre analyseproblemer .

Gjentatte målinger av hvert filter med rotasjon av
filteret mellom hver måling vil redusere målefeilen .
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APPENDIX 1

UTSKRIFT AV ET BASIC-PROGRAM (NORD 100) FOR
BEREGNING AV KVARTS INNHOLD MED FORMELEN:

N

2
log (T · T ) -1 N

N
1:

i=1
log T.iE =
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10 PRINT"
20 PRINT"
30 PRINT"
40 PRINT"
50 PRINT"
60 PRINT
100 DIM T(30),8T$(S),BK$15)
110 A=O
120 PRINT
130 PRINT "LES INN TRANSMISJONSVERDIER, T1....TN"
140 PRINT
145 PRINT "
146 PRINT
150 1=0
1 6 O i N P U T "'/ T" ,X

170 IF X(O THEN 245
180 1=1+1
190 TlI)=X
230 A=A+LOG101TlI))
2 4 O GO TO 160

'. 2 4 5 N P = i
250 B=LOG101T(1)) + LOG101T(NP))
260 PRINT
270 PRINT
280 PR I NT "ANTALL TRANSMI S JONSVERD I ER =", NP
290 PRINT
300 PRINT
310 C = NP /2 * 8 - A
320 PRINT USING "ABSORPSJONEN = - §§§.§§§",C
330 PRINT
340 PRINT "MINERALTYPER"
350 PRINT
360 PRINT "GI B FOR BLANDING"
370 PRINT" a FOR KVARTS lK=0.405)"
380 PRINT" C FOR KRISTOBALITT lK=0.697)"
390 PRINT" A FOR AMORF SI02 lK=0.83)"
400 PRINT" K FOR KISELGUR lK=1.373)"
405 INPUT "MINERALTYPE=", TYPE$
410 IF TYPE$="B" THEN 6no

"'.415 IF TYPE$ = "a" THEN 570
'..420 IF TYPE$ = "A" ,THEN 540
430 IF TYPE$ = "C" THEN 510
440 IF TYPE$= "K" THEN 480
450 INPUT "FEIL TYPE, PRØV IGJEN lJ/N)",SV$
460 IF SVS= "J" THEN 340
470 GO TO 2000
4800=C*1.373
490 PRINT USING "MG KISELGUR= - §§§. §§§", O
500 GO TO 2000
510 D=C*0.697
520 PRINT USING "MG KRISTOBALITT= - §§§.§§§".D
530 GO TO 2000
540 0=C*0.830
550 PRINT USING "MG AMORF S102= - §§§.§§§",D
560 GO TO 2000
570 0=C*0.405
580 PRINT USING " MG KVARTS= - §§§.§§§",D
590 GO TO 2000
600 PRINT

* * ** ***** * * * *** **** ** * * ***** * *"
* PROGRAM FOR BEREGNING AV *"
* MINERALER VED HJELP AV *"
* IR - ANALYSE *"
* * * * * * ** * * * * * **** * * * * *** * ** * **"

AVSLUTT INNLESNING MED - 1



.J ~

610 PRINT"
620 PRINT"
630 PRINT"
640 PRINT
650 PRINT"
660 PRINT"
670 PRINT"
675 PRINT"
676 PRINT
677 INPUT" ANTALL MINERALER". NB
678 PRINT
680 PRINT "MINERALTYPER"
690 PRINT " GI Q FOR KVARTS"
700 PRINT " C FOR KRISTOBALITT"
705 S=O
710 FOR 1=1 TO NB
720 INPUT "MINERALTYPE=", BT$ l I)
730 IF BT$II)="Q" THEN 770
740 INPUT "MG KRISTOBALITT =",BKlI)
750 S = S + lBKlI)/0.697)

..760 GO TO 790
770 INPUT "MG KVARTS=",BKlI)
780 S = S + lBKlI)/0.405)
790 NEXT I
800 PRINT "AMORF KOMPONENT"
810 PRINT" GI A FOR AMORF Si02"
820 PRINT " K FOR KISELGUR"
830 INPUT" AMORF TYPE=", ATYP$
840 PRINT "BLANDINGEN BESTÂR AV :"
850 PRINT
860 FOR 1=1 TO NB
870 IF BT$II)="Q" THEN 900
660 PRINT BKl I); "MG KRISTOBALITT"
890 GO TO 910
900 PRINT BKlI);"MG KVARTS"
9 1 O NEXT I
920 BA=C-S
930 IF ATYP$ ="A" THEN 970
940 AK=BA*1.373

"\950 PRINT USING"- §§§§.§§§ MG KISELGUR",AK
----".9 6 O G O T O 2 O O O
970 AK=BA*O. 63
980 PRINT USING" §§§§.§§§ MG AMORF Si02",AK
2000 INPUT "FLERE SPEKTRE? lJ/N)",MD$
2010 IF MO$= "J" THEN 10
3000 END

* * * * ** *** ** * * * * * * * * * * *** * * * * *

* ANAL YSE AV BLANDINGER *
* * * * * * * * * ** * * * * * ** * ***** *** * *

* *** **** ** * * * ** * * ** *** ** **** * * *"
*ANTALL MINERALER BESTEMT VED *"
* RØNTGENDI FFRAKSJON *"
* * ** * **** * * * * ** * * ********* * * * * *"


