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1 INNLEDNING

I dette kompendiet er bruksanvisninger, metodebeskrivelser,
prepareringsmetoder m.m. som benyttes ved Yrkeshygienisk

institutt, teknisk avdeling pr. 1/1-79 samlet.

2 VEIING OG BRUK AV FILTRE

En stgvmdling foretas for & undersgke de tre typer luftfor-

urensinger nevnt i skjema nedenfor:

Oljetdke = Fiberstgv Partikulert stov
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mente 1
ring uorg.avd.

2.1 Vanlig stgvfiltre

Til vanlig stgvundersgkelse brukes filtre med filterbetegnelse
Millipore type AAWP 03700, 0,8 um porest¢rrelse. Fgr veiing
skal filtrene ha ligget i eksikator minst et dégn. Filter-
vekten angis i mg med 2 desimaler. Etter prgvetakningen apnes
det ¢verste lokket pd filterholderen, og filterholderen
plasseres i.eksikator et dggn fgr veiing. Samme vekt bor be-
nyttes ved ut- og innveiing. Det anbefales at filtrene opp-

bevares og veies i klimarom med 50% r.f. og ca 20°%c.

Typebetegnelsen for filterholderen er Millipore Monitor
MAWP 037 AO.



2.2 High Volume (HV)-filtre

Filterbetegnelsen er Gelman, Acropor AN-5000, diameter 102 mm,
poreédpning 1,2 um henholdsvis 5 um avhengig av stgvtype.
HV-filtrene behandles tilsvarende pkt. 2.1.

2.3 Filtre for fibertelling

Filterbetegnelsen er Millipore AAWG 03700 med rutenett,
0,8 pm poredpning. Filteret kan gjg¢res transparent for telling

av fibrene med gjennomfallende lys.

Filteret skal vare montert i en holder (av typen Millipore
Monitor MAWP 037 AO) som raskt kan dpnes ved prgvetagningen

0g lukkes etter bruk. Eventuelt kan petriskaler med lokk
brukes for oppbevaring av pr@vene. Det er viktig at filterets
overflate er fri under prgvetakningen slik at fibrene fordeles

jevnt.
Ubrukte filtre m8 'ikke inneholde fibre som kan forstyrre
tellingen. Som blindprgver skal derfor telling av ubrukte

filtre alltid utfgres.

2.4 Filtre for bestemmelse av oljetike

Ved bestemmelse av oljetdke benyttes glassfiberfilter med
typebetegnelse Whatman 3,7 cm GF/A. Som filterholder benyttes
typen Millipore Monitor MAWP 037 AO.

2.5 Filtre for analyse aV partikkelstgrrelse

Fortrinnsvis benyttes Fluoropore type FHLP 03700 med pore-

dpning 0,5 um. Prgven tas med apen filterholder.

3 PRPVETAKNING

3.1 Partikulert stegv

3.1.1 Prgvetakning med barbar pumpe — Gravimetrisk bestemmelse

Malingen utfgres ved & henge en batteridrevet, kalibrert
pumpe pd operatgrens belte, lomme eller lignende. Filter-

holderen som er tilkoblet pumpen plasseres ved hjelp av en



klype sd8 na&r operatgrens munn/nese som mulig - se bilag 1.
Batteriets kapasitet tillater en kontinuerlig provetakningstid
pd 6 - 7 timer f#¢r ny oppladning. Ved langtidsprgver skal
pumpen vere i drift ogsa ved rutinemeésig skifte av arbeidet,

i matpauser og hvilepauser. Langtidsprgver tas vanligvis over
flere dager (skift) med nytt filter hver dag. Pumpeskjemaet
fylles ut ngyaktig og en beskrivelse av arbeidsoperasjonen
vedlegges. Informasjon om hvilke stoffer som operatgren kommer

i kontakt med er ngdvendig.

Utstyr:

- Batteridrevet pumpe av typen Casella med kapasitet

ca. 2 liter/minutt.

- Flow-meter av type Brooks Instrument B.V. S.N.
152697/1-26 E, Float 316 SS.

- Gummislange med trykkutjevner og messingnippel.

- Ladeapparat med ladeledninger.

Filterholder med filter.
Pumpene leveres ferdig oppladet til fgrste dags bruk.

Gummislangen festes varsomt til pumpen med slangeklemme.
Proppene i filterholderen fjernes og filterholderen skrus fast

til messingnippelen slik at nummeret p& holderen vender ut.

Fgr start pdfgres skjemaet dato for mdling, klokkeslett,
filterets nummer, pumpens nummer og telleverk og flow-meterets
nummer. Telleverket viser gangtid i minutter (sorte tall) og

hundredels minutter (rgde tall).

Pumpen startes ved & sl& over bryteren. Deretter mdles pumpens
kapasitet med flow-meter. Dette utf@dres ved & trykke den &pne
enden av filterholderen ned i flow-meterets ¢vre &pning. Flow-
meteret holdes loddrett og kulens stilling (sentrum av kulen)
leses av p& skalaen og noteres pd skjemaet. Flow-meterets
nummer md noteres pd skjemaet da hvert flow-meter har egen

kalibreringskurve. N&r prgvetakningen er avsluttet midles igjen



pumpens kapasitet med flow-meter, men fér pumpen stanses.
Kulens stilling i flow-meteret avleses p& skalaen og noteres
pad skjemaet. Deretter sl&s pumpen av, og telleverk og klokke-
slett noteres pad skjemaet. Filterholderen skrus av messing-

nippelen og begge proppene settes p& plass i filterholderen.

Oppladning:

Etter 6 - 7 timers drift md pumpens batteri lades opp. Laderen
md& ikke kobles til lysnettet (220V, 50 perioder) fgr alle
pumpene er tilkoblet.

Ladeledningens stgpsel settes i pumpekontakten og pluggen stikkes
i laderen. Dette gjgres for samtlige pumper. Ubenyttede
ledninger m& ikke vare tilkoblet laderen. Pass pd at alle

ledninger har god kontakt.

Innstill ¢nsket ladetid (2x forutgdende brukstid, maksimalt 14
timer). Vri stoppeuret i'pilens retning. Laderen kobles da

automatisk ut etter endt ladetid. Unngd overladning.

De smd laderne beregnet for 2 pumper er klare til bruk.
Stppselet kobles til lysnettet.

Ladere beregnet for 4 henholdsvis 10 pumper krever innstilling
av ladestrgmmen, 90 mA. Justerskruen finnes inne i et hull pa
hgyre side av laderen, og kan justeres med en skrutrekker.
Laderen kobles tii lysnettet. Laderen varmes deretter opp

ca. 5 - 10 minutter fg¢r ladestrpmmen om ngdvendig justeres.

Rengjgring:

Fgr utstyret returneres skal gummislange tas av over trykkut-
jevneren (se bilag 1) og pumpehuset gjgres rent utvendig. Fjern
fgrst klebebéndet og vask med en klut fuktet med et vannlgselig
vaskemiddel. Organiske l@dsemidler s8 som xylen, toluen, lynol

eller trikloretylen m& ikke brukes.



3.1.2 Prgvetakning med stasjonar pumpe - Gravimetrisk bestemmelse

Maling med stasjonar pumpe (tilkoblet lysnett 220 V, 50 perioder)
er egnet for kontroll av den generelle atmosfaren. Metoden kan
ogséd anvendes' for maling av den personlige eksponering som
beskrevet under pkt. 3.1.1, forutsatt at operat¢rens arbeids-—

plass er stasjonear.

Den egner seg for langtidsprgver, men ogsa for prgvetakning
over relativt kort tid da pumpen har en forholdsvis stor pumpe-

kapasitet.

Pumpen har betegnelsen Edward type ECB 1 med pumpekapasitet pé
ca. 15 liter/minutt. Pumpen er tilkoblet et t@rrgass mdleur og
forsynt med gummislange og messingnippel. For prgvetakning
anvendes samme type filter og filterholder som beskrevet under

pkt. 3.1.1. Pumpene er kalibrert med vatgassmeter.

Filterholderen monteres som beskrevet under pkt. 3.1.1 og henges
opp i1 ansiktshgyde pad vedkommende sted hvor prg¢gvetakningen skal
foretas. Pumpeskjemaet pafgres pumpenummer, filternummer,
prgvested, dato for prgvetakningen og gassmalerens telleverk.
Pumpen startes ved & koble motorens stopsel til lysnettet,

220 V, 50 perioder. ‘

N&r prgvetakningen er avsluttet kobles motoren ut, og klokke-
slett og gassmdlerens telleverk pafgres pumpeskjemaet. Filter-
holderen skrus av messingnippelen og begge propper settes pa

plass i filterholderen.
Utstyret skal tilbakeleveres i rengjort stand.

3.1.3 Prgvetakning med High Volume Sampler (HV-pumpe)

Prgvetakning med HV-pumpe egner seg best for korttidsprgver
henholdsvis stikkpr¢ver.

Typebetegnelsen er Unico Modell nr. 550 henholdsvis Staplex
type TF1lA-2. Sugekapasiteten er ca. 400-1000 liter/minutt av-

hengig av filtertype. Pumpene er nettdrevne, 220 V, 50 perioder.



Pumpene er forsynt med flow-meter for beregning av filtrert
luftmengdé, Kalibreringen blir utfg¢rt med anemometer.

Detaljer vedr. kalibreringen blir ikke kommentert narmere.

For montering av filteret fjernes fgrst skruringen, og

filteret plasseres ved hjelp av en pinsett sentralt pd stgtte-
skiven av netting. Deretter monteres skruringen. Tidspunktet
for start og stopp ved prgvetagningen noteres, likeledes utslag

.pad flow-meteret ved start og stopp.

NB: Hvis pumpen igangsettes uten filter md ny kalibrering

foretas.

3.2 Fiberstev

For mdling av fiberst@gv anvendes barbar, batteridrevet pumpe
og filter for fibertelling. F¢r prgvetakningen vippes det
gverste lokket pé& filterholderen av. Montering av utstyr,
kontroll av pumpekapasitet og prgvetakning er forgvrig som

beskrevet under pkt. 3.1.1.

Hvis filterprgven inneholder for mange fibre er det vanskelig
a utfgre tellingen. Hvor mange liter luft som skal suges
gjennom filteret vil avhenge av forholdene pa arbeidsplassen.

Som oftest vil 20 - 30 liter filtrert luft passe.

3.3 Oljetéke

For mdling av oljetdke anvendes barbar, batteridrevet pumpe og
filter for oljetdke. Vanligvis dreier det som om langtidspr@¢ver
'pé& 6 - 7 timer. Montering av prgvetakningsutstyr, kontroll av

pumpekapasitet og prgvetakning se pkt. 3.1.1.

Ved relativt kort prgvetakningstid kan mélingene foretas med

stasjon®r pumpe som beskrevet under pkt. 3.1.2.



4 PREPARERING - ANALYSER

4.1 Foraskning

4.1.1 Hpytemperaturforaskning (HTA)

Foraskningen foretas i Vanlig muffelovn med filteret plassert

i platina-digel. Filteret brettes sammen ved hjelp av en
pinsett og plasseres i en veiet platina-digel. TFilteret fuktes
med isopropanol, antennes og brennes av. Deretter holdes
digelen over bunsenbrenner inntil filteret er forasket. Digelen
plasseres i muffelovn ved 700°C i 1 time. Digelen settes der-

etter i eksikator for avkjgling f@dr ny veiing.

4.1.2 Lavtemperaturforaskning (LTA)

Typebetegnelsen til utstyret for lavtemperaturforaskning er
LTA-505. Ovnen har 5 kamre. Utstyret anvendes til foraskning

av filtre, organisk vev m.m.

Filteret eller prgven plasseres pd spesialglass (veieskip) som,

hvis péakrevet, veies fgr og etter foraskning.

Ved foraskning av filtre (celluloseacetat) skal effekten ikke

overstige 75 W. Oksygenforbruket er 25 - 50 ml pr. minutt.

Ved forasking av annet organisk materiale (f.eks. vev) kan
hgvere effekt benyttes, vanligvis 200 W og med et oksygenfor-
bruk pd 200 ml pr. minutt. For & oppnd en hurtig forasking bgr

prgven kuttes i sd& smd biter som mulig.

Kamrene md ikke &pnes fgr trykket er fullstendig utjevnet. De

foraskede prgvene plasseres deretter i eksikator for avkijgling.

4.2 Partikkelfraksjonering

4.2.1 Coulter, Counter (CC)

Instrumentets typebetegnelse er Coulter Counter TA II. Med
aperturer fra 30 pm til 400 pym kan partikkelstogrrelsesfordeling

i omradet 0,5 um - 160 um bestemmes. Bade volumfordeling og
antallfordeling kan mdles. For & redusere bakgrunnsst@gy er
glassoppsatsen plassert i et Faraday-bur som lukkes ndr partikler

under 1 um skal analyseres.



Elektrolytt:

Elektrolytten som benyttes er hovedsakelig 2% henholdsvis 6%
trinatriumortofosfat (Na3PO4.12 H20) l¢gst i vann. Hvis partikler
mindre enn 1 uym skal telles benyttes 6% elektrolytt, for

partikler stgrre enn 1 um anvendes 2% elektrolytt.

Elektrolytten filtreres f@grst gjennom et glassfiberfilter type
Whatman 3.7 cm GF/A, og deretter gjennom et Gelman Acroporfilter
med porestgrrelse 0,45 um. Hvis partikkelfordelingen skal
analyseres ned til 0,5 um md elektrolytten i tillegg filtreres
gjennom et Acroporfilter med porestgrrelse 0,22 um.
.Filtreringen skjer under vakuum. ‘Herved fjernes en del luft

som er lg¢st i elektrolytten. Vakuumfiltrering fgrer til lavere

bakgrunn enn trykkfiltrering.

Valg av elektfolytt og dispergeringsmetode:

Fgor en prgve kan analyseres md prgvens dispergeringsevne og
stabilitet undersgkes med mikroskop. For dette formdl benyttes
prgver med forskjellige elektrolytter, utrgring henholdsvis
ultralydbehandling eventuelt ogsd med tilsetting av detergent.
Prgvene studeres fortest mulig etter fremstilling og etter en

time i mikroskop.

N&r egnet elektrolytt og dispergeringsmetode er funnet, prgves
dispergeringens stabilitet pdny ved telling i Coulter Counter..
Prgvetellingen foretas direkte etter fremstillingen og f.eks.
etter 1/4, 1/2 og 1 time. Ligger telleresultatene innenfor
3¥R (N = antall partikler) i hver kanal er dispersjonen stabil

nok for partikkeltelling innen den valgte tidsperioden.

Prgvepreparering:

Ved pulverprgver tas 5-10 delprgver fra prpvematerialet. Disse
rgres sammen i1 s& meget elektrolytt at det dannes en tykk pasta.
Herfra tas ca. 1-2 mg prgve som dispergeres i ca. 150‘ml
elektrolytt.



Filterprgver tas enten pa Milliporefilter med porestgrrelse
0,8 um eller pa Fluoroporefilter med porestgrrelse 0,5 um.
Stpvmengden bgr vere ca. 1-2 mg.

Milliporefiltret foraskes ved lavtemperaturforasking (se pkt.
4.1.2). Deretter spyles prgven ned i preveglass og dispergeres
for telling.

Fluoroporefiltret utvaskes i en lukket prgveflaske fylt helt
opp med elektrolytt. Utvaskingen foregdr i ultralydbad.

Hvis suspensjonen er for konsentrert, kan den fortynnes pé
fplgende méte: Suspensjonen rgres noen minutter, omrgringen
stoppes og en passende andel tgmmes ut. Resten dispergeres i

passende mengde elektrolytt.

Partikkelanalyse:

Telling foretas i 2 parallellprgver som hver telles 2 ganger.
Hvis tellingen pa samme parallellprgve avviker mer enn 3.VN i
flere kanaler, foretas flere tellinger. Hvis parallellprgvene
innbyrdes avviker mer enn 3.yN'i flere enn 3 kanaler md&, hvis

mulig, flere paralleller telles.

Partikkeltellingen angis som kumulativ volumfordeling éom skrives
ut direkte. Nar flere aperturer blir benyttet, beregnes den
kumulative fordeling ved hjelp av de differensielle volum-
fordelinger bestemt med de forskjellige aperturer. Siden den
differensielle volumfordeling som instrumentet angir er mindre
ngyaktig enn den kumulative, beregnes den differensielle

fordeling ut fra den kumulative fordeling.

4.2.2 Sedimentering

Q

Hensikten med sedimentering er & separere en st@gvprgve i to
deler ved en ﬁé forhand valgt partikkelstgrrelse. Beregnet

sedimenteringshastighet i veske for partikler er:
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hvor d = ekvivalent diameter i um

= partiklenes tetthet i g/cm3

DS 3
Dl=‘vaskens tetthet i g/cm
nt= vaeskens viskositet i centipoise ved

temperatur t
Sedimenteringstid i minutter pr. mm = 1/V.

For kvartsstév brukes vann som sedimenteringsvaske,

temperatur 29,50C.

Apparatur:

- Ultralyd-apparat type Sonifier B-12
- Sedimenteringsapparat

- Glasstav som i en ende er formet som en plate

Filtreringsutstyr for membranfilter

Utfgrelse:

Stgvprgver oppsamlet pd membranfilter som beskrevet under pkt.
3.1 og preparert som beskrevet under pkt. 4.1 veies med en
ngyaktighet pd # 0,1 mg. Ngdvendig mengde stgv for sedimentering
er 40 - 60 mg.

Sedimenteringssylinderen fylles med destillert vann til
sylinderens nedre merke. Skyveventilen skal vare &pen og begge
avtappingskraner lukket. Sedimenteringsvannet tempereres til

gpnsket sedimenteringstemperatur.

St¢ve£ overfgres til et 100 ml begerglass, fuktes med alkohol og
tilsettes 50 ml temperert vann. Prgven behandles med ultralyd
til partiklene er fullstendig dispergerte. Dette skjer i lgpet

av fa sekunder.
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Suspensjonen overfgres kvantitativt til sedimenteringssylinderen
ved & helle forsiktig langs glasstaven med platen nederst.
Staven lgftes ettersom vannet stiger slik at staven hele tiden
holdes i overflaten. P& denne mdten f&r man relativt lite
turbulens. Begerglass og glasstav spyles med 25 ml temperert
vann. Om ngdvendig etterfylles med temperert vann til nivéet

star til det ¢@¢vre merket pd sedimenteringssylinderen.

For f.eks kvartsstgv er den beregnede sedimenteringstiden
2 timer 59 minutter. Skyveventilen stenges og vasken over
henholdsvis under skyveventilen tappes og filtreres pd tarert

membranfilter. Fraksjonene prepareres deretter for ¢nsket

analyse.

4.3 Kvartsanalyse

Analysene foretas fgrst og fremst Pa& stgv oppsamlet pa filter,
men utfgres ogsd direkte pd materialprgver. Ved tilstrekkelige
stgvmengder analyseres p& finfraksjonen (partikler mindre enn

5 um - se pkt. 4.2.2).

4.3.1 Infrargdspektrometri (IR)

Analysen utfgres ved hjelp av KBr-teknikk og IR-spektrometer
type Jasco IRA-2.

1 mg av prgven og 300 mg kaliumbromid (spektralren) veies,
blandes omhyggelig i morter i ca. 4 minutter og overfgres
kvantitativt til tablettpresse (¥ = 13 mm). Blandingen evakueres
5 minutter (p < 1 mm Hg) under temperering med IR-lampe. Der-
etter presses tabletten 2 minutter ved 15 tonns trykk. Tabletten
monteres i spektrometrets holder, 0g spektret tas opp uten blind-
prgve.

a-kvarts analyseres kvalitativt ved hjelp av karakteristiske
absorpssjonsband ved 795, 780 og 695 cm L. Kvantitativ
bestemmelse utfgres ved & mile % transmisjon (%T) ved hver

10 cm-'l for hele absorpsjonsbdndet ved 795 og 780 cm—l. Areal-

absorpsjonen beregnes ved hjelp av formelen:
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N 100 N 10 000
E =2 log - 5 log
1 6Ti 6Tl.6TN

hvorvTl og TN

bélgetall og N antall avleste punkter. Se forgvrig nedenstéende

er transmisjonen ved hgyeste respektive laveste

figur.

Ved hjelp av standardkurve for o-kvarts (Fyle-kvarts) beregnes
kvartsinnholdet i tabletten.

4.3.2 .Rgntgendiffraksjon (X-ray)

Apparatur:

Philips r¢ntgendiffraktometer m/vertikalgoniometer, roterende
prgveholder, proporsjonalteller, grafittkrystall-monokrcomator
og Cu-rgr (50 kV, 30 mA).

Analyse p& o-kvarts ved hjelp av rgntgendiffraksjon utfdres
vanligvis sammen med IR~analyse. KBr-tabletten lgses i ca.

30 ml1 vann. Blandingen ultralydbehandles og filtreres pa
Nuclepore-filter (§ = 25 mm, porestgrrelse 0,8 ﬁm,?filteropp—
sats: Millipore, Pyrex Microanalysis) og vaskes med destillert

vann.
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Filteret tgrkes ca. % time ved 60-80°C i varmeskap. Deretter
plasseres filteret i rgntgenapparatets prgveholder over et
splviilter. Sglvfilteret er ytre standard for absorpsjons-
korreksjon. '

Kvalitativt kan a-kvarts identifiseres ut fra sine karakter-

istiske reflekser ved bl.a. fglgende d-verdier:
(100)-4,26 A ; (101)-3,34 A ; (112)-1,82 &

Stoffer som f.eks. visse feltspater, pottaske, grafitt, mulitt,

m.m. kan imidlertid interferere.

Kvantitativt bestemmes mengden a~kvarts i prgven ved 3§ male

integrert intensitet av .en kvartstopp, fortrinnsvis 8102 (101)

Og av en s¢glvtopp, fortrinnsvis Ag(lll). De mi3lte intensiteter
korrigeres for bakgrunnstriling, og kvartsmengden beregnes ved

a4 korrigere for masseabsorpsjon. Til dette benyttes intensiteten
av Ag(lll) som madles med og uten Nuclepore-filter. Ved denne
teknikken kan stgvprgver med kvartsinnhold ned til 0,5 %

(deteksjonsgrense) analyseres. Relativ feil ansl&s til + 10 %.

4.4 Fiberanalyse

4.4.1 Optisk mikroskopi (OM)

Mikroskopet, type Zeiss Standard Universal, er utstyrt med fase-
kontrastoptikk. Forstgdrrelsen er 500x (okular 10x, objektiv 40x%,
totalsystem 1,25). Mikroskopet er utstyrt med graticul i
okularet med angivelse av dimensjoner i um. Graticulet

kalibreres med et objektivmikrometer.
For prgvetakning av fiberstpv se pkt. 2.3 og pkt. 3.2.

AJ
Prgvepreparering:

Alt utstyr md vare mest mulig fritt for stév. Fgr bruk ren-

gjgres utstyret med linsepapir.
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Den mellomste ringen p& filterholderen vippes opp og filteret
fijernes fra holderen ved & skyve papp-platen med filteret opp
fra undersiden med en stift eller lignende. En sektor av
filteret klippes av og legges med stgvsiden Opp P& et objekt-
glass (se bilag 2). Objektglasset med filterprgven fgres med
digeltang inn i halsen p& en glasskolbe delvis fylt med aceton.
Glasskolben stdr i vannbad med temperatur 60-70°C. Etter noen
sekunder er filteret transparent og festet til objektglasset.
1-2 dréper glyceroltriacetat dryppes pd filteret og et dekkglass

legges over. Preparatet er klar for telling neste dag.

Telling:

Tellefeltet (graticulet) har en diameter p& 100 um. Samtlige
fibre med begge endepunktene innenfor sirkelen telles. Fiber
med ett endepunkt innenfor sirkelen telles som % fiber. Fiber-
lengde og diameter m&les med de stgrrelser som er angitt rundt
sirkelen. ' Ved krumme fibre angis den totale lengden. Sarregler

for telling er forgvrig angitt i bilag 2.

Tellingen starter ved 8 velge ut et felt nar prgvens sentrum og .
deretter velge tilfeldig nye felt i hver retning utover, slik at
en representativ del av prgven blir undersgkt. -Det m& innarbeides
rutiner for utvelgelsen av feltene slik at ingen spesielle felt
blir foretrukket. Normalt telles enten 100 felt eller 100 fibre.
Er det for mange fibre p& prgven til at det kan telles, ma ny

prgovetakning med kortere oppsamlingstid foretas.

Beregning:

Konsentrasjonen av fibre i luften beregnes etter fglgende formel:

BNy ;
C = ——————— antall fibre /cm” 1luft
A2.N2.V
hvor Al = filterets areal
A2 = arealet til hvert enkelt felt som er tellet
,Nl = summen av de tellede feltene
N2 = antall synsfelt
V = filtrert luftvolum i cm3 under pr¢gvetakningen
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4.4.2 Elektronmikroskopi (SEM)

Teknisk avdeling disponerer fglgende instrumenter:

- Fine Coat Ion Sputter JFC - 1100 (gull-belegger)

Vacuum Evaporator JEE - 4x (kull-belegger)

Scanning elektronmikroskop (SEM), type JEOL JSM-35

Energidispersivt rgntgenspektrometer (EDS), type PGT 1000

Tilleggsutstyr:

Filtreringsutstyr, 10 mm og 25 mm prgveholdere av forskjellige
materialer (messing, karbon, aluminium, kobber),

filtertype. Nuclepore} saks, pinsett, tannpirkere (til liming),
karbon-lim (conductive carbon cement) og sglv-maling (silver

print, original silver conductive paint).

Generelt:

En representativ del av prgven festes pd karbon- eller messing-
holder ved hjelp av karbon-lim eller s¢glvmaling. Gull eller
karbon palegges og préven er ferdig til mikroskopering. Vanlig-

vis benyttes 3 min. gull-beleggihg ved 1 kV og 10 mA.

Uorganiske materialprgver:

Prgven legges enten direkt pa holderen eller slemmes opp,

behandles med ultralyd og filtreres pa Nuclepore-filter.

Organiske materialprgver:

Organiske materialprgver, eventuelt prgver som inneholder vann
md& tgrkes f@r de introduseres i hgyvakuumet i SEM~kolonnen for

& unngd strukturendringer ved fordampningen. Strukturendring
kan gi feiltolkninger. Det foreligger spesifikke (vanligvis
omfattende) prosedyrer for tgrking av slike prgver. Utstyr

for tg¢rking av vevs-prgver hvor man ¢nsker & holde vevstrukturen

intakt, finnes ikke ved avdelingen.
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Filterprgver:

Filterprgver kan mikroskoperes direkte. Nuclepore-filtre

egner seg best.

Vevs-prgver:

Vevet kuttes i smd biter, tgrkes, veies og foraskes (se pkt.
4.1.2). Prgven stdr deretter 20 min. i 1 N saltsyre, behandles

10 min. i ultralydbad, filtreres og tg¢rkes raskt i varmeskap.

Innveid mengde tgrt vev ligger mellom 30 og 60 mg. Telling

av f.eks. fibre foretas ved 4500x forstgrrelse.

4.5 Analyse av oljetdke

Analyse av oljetéke foretas med IR-spektrometer type Jasco
IRA-2. Analysemetoden betinger standardkurve for hver enkelt

oljetype.

Standardkurve:

En veid mengde olje, ca. 100 mg + 0,1 mg, fortynnes til 100 ml
med tetrakloretylen (C2Cl4). Standardoppldsningen fortynnes
til ¢nskede konsentrasjoner som overf@dres til 1 cm eller 2 cm
kvartskyvette.. Absorpsjonen av CH-strekkfrekvensen miles i
omradet 2,6-3,4 um mot en blindprgve av ren C2014. Utslaget
pad IR-skriveren gir topper hvor lengden miles f.eks. i cm.
Beregning av absorbansen A gjgres etter basislinjen:

I
A=:|_Og—:[9

Se nedenstdende figur.

Absorbansen plottes mot konsentrasjonen pd mm-papir.

420

759
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Prgvepreparering og analyse:

Etter prgvetakningen (se pkt. 2.4 og 3.3) veies glassfiber-
filtret (¢ 0,1 mg) og prlasseres i sentrifugergr som tilsettes

ca. 5 ml C2Cl4. Sentrifugergret blir behandlet i ultralyd-bad
1 min. ved 30°C og deretter sentrifugert. Blandingen dekanteres
over i en 10 ml mdlekolbe som etterfylles med CZCl4 til merket
og rystes godt. Den ngdvendige mengde av blandingen overfgres
til kvartskyvette (samme kyvette som brukt til standardkurve)

og analyseres mot en blindprgve ren C2Cl4 i spektrometret.
Konsentrasjonen av oljetdke beregnes ved hjelp av standard-

kurven for den aktuelle oljen.



5. SKJEMAER, RAPPORTERING

Skjema
Skjema
Skjema
Skjema
Skjema

Skjema
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Kalibreringskurve for flow-meter
Stevmdling med Casellapumpe
Stovmdling med stasjonsr pumpe
Analyseforskrifter

Fibertelling

: Resultater av fibertelling
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HD 34 Skjema 4,
ANALYSEFORSKRIFT FOR TEKNISK AVDELING

Bedrift :
Kontaktmann H
Telefon :
Brev nr. :
Analyse nr. :

Undersgkelsen er undersgkt 1 samarbeid med:

Totalstgvbestemmelse

Sedimentering

Glgdetap LTA, HTA

Kvartsanalyse p& totalste¢v med IR, X-Ray
Kvartsanalyse pd finstgvfraksjonen ﬁed IR, X=-Ray
X~Ray

Energidispersiv rgntgenanalyse
Partikkeldistribuering, Coulter Counter

Optisk mikroskdpi

' Elektron mikroskopi
Fibertelling

Analyse av oljeaerosol

Ooooooooaoaood

Elementanalyse: Ag, As, Ba, C4, Cp, Cr, Cu, Fe, Hg, Mn, Ni, Pb, &

451
o

Se, 8n, T1, V, Zn, andre:

O

Andre analyser ' :

‘Andre opplysninger :

~Antall prgver

Saksbehandler : Ankomstdato:

Besvart dato :
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6. BILAG

Bilag 1: Stevmdling med bzrbar pumpe

Bilag 2: Preparering og telling av fibre



Bilag 1

Forseglet
filterholder

Messing-
nippel T

Ladekontakt

Bryter

- _Pumpehus
//

_—+—Pumpenr.

'ﬂ;,_»—Telleverk -

-

| _Jape




Preparering for asbest-telling

1: 1 liters rundkolbe
2: Tang

3: Filter.

4: Objektglass

5: Aceton

6: Vannbad

Filter med sektor avmerket.

]
ey

yg/491

Filtecrsektor pi merket objcktplass.

Tellemetode

TELLEMETODER:
TELLEFELT (GRATICULE) I

SERREGLER FOR TELLEFELT I:

a.
b.
c.

d.

Fibre med lengde > 5)im op “ws@PmrweswlTes,
Alle fibre innenfor sirkelen telles.
Pibre med et endepkt. innenfor sirkelen

telles som | fiber.
Ingea andre fibre telles.

FIGURNENVISNING TELLEFELT I:

Az
B:
C:
D:
E:
F:
G:
a:
I:
J:

Telles.som §

"

‘ikke
L

, ikke 2 3:1

kortere ean 5 Um
diameter > 3 um

Rt R

0’ x s/

ﬁl.x‘!

FELLESRECLER:

/n x 3 l. Fibre tynnere enn 3 ym telles.

2. Fibre med lenede:bredde 2 3:1 telles.

|
!
1
|
!

i




