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Rapporten omhandler utpreving av metode for vann- analyser pi elementene bly,
kadmium, kobber, krom, sink og nikkel ved hjelp av var apparatur for atomab-
sorbsjon-spektrofotometri, grafittovnteknikk: Perkin-Elmer modell 5000 med
grafittovn HGA-500 og preveveksler SA-40. Det var satt fram enske om i oppna
folgende deteksjonsgrenser for de fem elementene:

Bly ensket deteksjonsgrense: 0.5 ppb
Kadmium LR 0.01 "
Kobber . 1 "
Krom =" 0.5 "
Sink LU 6 "
Nikkel LN <1 "

For kadmium ble det oppnadd deteksjonsgrense 0.02 ppb. Forevrig ble de snskede
deteksjonsgrenser oppnadd. Rapporten viser at det kreves spesielle tiltak for &
unngé kontaminering fra analyseutstyr og omgivelser. Sazrlig skaper sink vanske-
ligheter i denne forbindelse. Forsgkene tyder pi at analyser av denne type
krever et "renroms"-laboratorium.

Atte vannprever fra Glomma (prosj.nr 2487-Borregaardprosjektet) ble analysert.
Provene er tidligere analysert ved NILU. Resultatene viser god overenstemmelse.
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PRAKTISKE ERFARINGER

For 4 unnga kontaminering mid analyseutstyr, der overflaten kommer i berering med
veske som skal males, ikke bersres direkte med fingre (hud). Jeg brukte pinsett
der spissen var overtrukket med siliconslange for & unnga dette. Malebegre
(polyetylen - 1 ml) ble med pinsett tatt direkte ut av en opprinnelig pakning
(plastpose) gjennom en liten apning. Begerne ble brukt uten spesiell rengjering
(evnt. bare skylling med den aktuelle maleveske). Nye (ubrukte) PYREX malekolber
ble skyllet med dobbeldestilert vann eller milli-Q vann fer bruk.

Spesielle problemer med sink

Det viste seg at kontaminering fra omgivelsene skjedde meget hurtig. Etter at
malebegerne var fylt opp med veske (0-lesning, std.-lesning eller preve), skte
absorbansen drastisk pa fa minutter. Malingen matte derfor foregd syeblikkelig
uten vanlig bruk av autosampleren.



INSTRUMENTPARAMETRE

Spektrofotometer parametre

Lyskilde HC-lampe
Bolgelengde /nm 283.3
Spalteapning /nm .7 L

Tid /sek 4
Lampestrem mA 10
Bakgrunnskorreksjon nei

AS-40 preveveksler parametre

Matriks for preover og standarder 6 dr. HNO,/100ml
Metode 1
Standarder 2
Prevevolum mikro-1 60

HGA parametre

Grafittrer pyrocoated
Bzregass argon

Keyboard Entries

Step 1 2 3 4
Temp C 120 500 1100 2500
Ramp 10 20 0 1
Hold 30 30 4 2
Read inn

Rec. inn

Baseline 45

Int.Flow ml/min. 0

FORSOK - MALERESULTATER

Instrument innstilt mot std.: 5ng/ml og 10ng/ml
+ kontrollstd.: .5 " L R

Méleresultat:

Absorbance std. 1ng/ml: 0.019
" " S5 " ¢ 0.009

Sensitivity pg/1% abs.(beregnet etter mileres.): 14

=" ("Std.Condition" verdi) : (16)

Rel.std. avvik =" $—

Rel.std. avvik (10 malinger std. 0.5 ng/ml) (rs): += 7.
5, " "o 1
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BLY (Pb)



INSTRUMENTPARAMETRE

Spektrofotometer parametre

Lyskilde
Bolgelengde /nm
Spalteapning /nm

Tid /sek
Lampestrom mA
Bakgrunnskorreksjon

AS-40 preveveksler parametre

Matriks for prever og standarder
Metode

HC-lampe
228.8
.7 L

nei

6 dr. HNO;/100 ml
1

Standarder 2

Provevolum mikro-1 40

HGA parametre

Grafittrer pyrocoated

Bzregass argon
Keyboard Entries
Step 1 2 3 4
Temp C 120 250 1000 2600
Ramp 10 10 0 1
Hold 30 30 4 2
Read inn
Rec. inn
Baseline 35
Int.Flov ml/min. 0

FORSEK - MALERESULTATER

Instrument innstilt mot std.:
+ kontrollstd.:

Maleresultat:

Absorbance std. 0.2ng/ml
" n 0.02ng/ml

0.5ng/ml og 1lng/ml
0.2ng/ml

0.077
0.007

Sensitivity pg/1% abs.(beregnet etter maleres.): 1.0
=" ("Std.Condition" verdi) : (1.5)

Rel.standard avvik (10 malinger std.0.02 ng/ml) (rs):

+= 9.4 %

KADMIUM (Cd)



INSTRUMENTPARAMETRE

Spektrofotometer parametre

Lyskilde
Bglgelengde /nm
Spalteapning /nm

Tid /sek
Lampestrom mA
Bakgrunnskorreksjon

AS-40 preveveksler parametre

" Matriks for prever og standarder

KOBBER (Cu)

HC-lampe
324.7
7L

15
nei

6 dr. HNO,/100 ml

Metode 1
Standarder 2
Prgvevolum mikro-1 40
HGA parametre
Grafittrer pyrocoated
Bzregass argon
Keyboard Entries
Step 1 2 3 4
Temp C 130 900 2100 2600
Ramp 5 5 0 1
Hold 40 10 3 2
Read inn
Rec. - inn
Baseline 10
Int.Flov ml/min. 0

FORSPK - MALERESULTATER
Instrument innstilt mot std.

Mdleresultat:

Absorbance std. 2ng/ml: 0.088

2ng/ml og 5ng/ml

Sensitivity pg/l1% abs.(beregnet etter maleres.) : 5.7

" ("Std.Condition" verdi) :

(6.4)

Rel.standard avvik (10 malinger std. 2 ng/ml) (rs): +- 2.6 %



INSTRUMENTPARAMETRE

Spektrofotometer parametre

Lyskilde
Bolgelengde /nm
Spalteapning /nm
Tid /sek
Lampestrem mA
Bakgrunnskorreksjon

AS-40 preveveksler parametre

Matriks for prever og standarder

KROM (Cr)

HC-lampe
357.9
.7 L

25
nei

6 dr. HNO,/100 ml

Metode 1
Standarder 2
Provevolum/mikro-1 20
HGA parametre
Grafittrer pyrocoated
Baeregass argon
Keyboard Entries
Step 1 2 3 4
Temp C 130 1200 2300 2600
Ramp 5 5 0 1
Hold 20 20 3 2
Read inn
Rec. inn —_——
Baseline 20
Int.Flow ml/min. 0
FORSOK - MALERESULTATER
Instrument innstilt mot std.: 2ng/ml og 5ng/ml
+ kontrollstd. 0.5 ng/ml
Maleresultat:
Absorbance std. Sng/ml: 0.220
" " 2 " 0.087
" n S " 0.023
Sensitivity pg/1% abs.(beregnet etter maleres.): 1.9
~"o ("Std.Condition" verdi) : (3.5)
Rel.standard avvik (10 mdlinger 0.5 ng/ml) (rs) +— 3.0 %
Rel.standard avvik (" " +- 1.9 %




INSTRUMENTPARAMETRE

Spektrofotometer parametre

Lyskilde
Belgelengde /nm
Spaltedpning /nm

Tid /sek
Lampestrem mA
Bakgrunnskorreksjon

AS-40 prgveveksler parametre

Matriks for prever og standarder

HC-lampe
213.9
07 L

15
nei

6 dr. HNO,/100 ml.

Metode 1

Standarder 2

Provevolum mikro-1 20

HGA parametre

Grafittrer pyrocoated

Bzregass argon
Keyboard Entries
Step 1 2 3 4
Temp C 130 400 1000 2500
Ramp 5 2 0 1
Hold 20 20 4 2
Read inn
Rec. inn
Baseline 17
Int.Flow ml/min. 0

FORSOK - MALERESULTATER

Instrument innstilt mot std. 1ng/ml og 2ng/ml

Méleresultat}

Absorbance std. lng/ml: 0.132

Sensitivity pg/l%Z abs.(beregnet etter maleres.) : 0.7
("Std.Conditions" verdi) : (0.7)

SINK (Zn)



INSTRUMENTPARAMETRE

Spektrofotometer parametre

Lyskilde
Balgelengde /nm
Spalteapning /nm
Tid /sek
Lampestrom/mA
Bakgrunnskorreksjon

AS-40 prsveveksler parametre

Matriks for prever og standarder

HC-lampe
232.2
.2 L

25
nei

6 dr. HNO,/100 ml.

Metode 1
Standarder 2
Provevolum/Mikro-1 60
HGA parametre
Grafittrer pyrocoated
Bzregass argon
Keyboard Entries
Step 1 2 3 4
Temp C 120 900 2300 2700
Ramp 10 10 0 1
Hold 30 10 2 2
Read inn
Rec. —_ inn
Baseline 15
Int.Flowv ml/min. 3

FORSOK - MALERESULTATER

Instrument innstilt mot std.:
+ kontrollstd.:

Maleresultat:

Absorbance std. D5ng/ml:

" " 2 " e

" " . 5 "

2ng/ml og S5ng/ml

.5 "

Sensitivity pg/1% abs.(beregnet etter maleres.) 15
- ("Std.Condition" verdi): (10)

Rel.standard avvik (10 malinger std.0.5 ng/ml) (rs): +- 4.9 %

NIKKEL (Ni)

10
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Atte vannprever fra Glomma. (prosj.nr 2487-Borregaardprosjektet)
analysert. Provene er tidligere analysert ved NILU. (Ni og Cr er
ikke bestemt ved NILIJ).

Tabellen viser resultatet fra begge analyser.

petue | P | Ra | Co | 2w | Fu |
W, | eph pob pph ! hpk bpk PP
Ngy .w_v NquNiLu Ngu,’wu.u NQV%PN(LU Ny v é‘N{LU NGV NiLy
loFo @ 4o 5o | 04| A o 2 Lbl o ay ‘43 IR
Aotog | A -05'~{o:-4§ ngaﬁ 3 T AS 08¢
Joein | e |t ot |te I8 || |4 o 1w
10248 |teo 5/2.30 01 <o‘I- V.1§3_4 .44 A4 16“4 )L
‘/101'13. Q,’ﬂ’L ‘93 <°”F 15, ;41‘ 'lw? b ’uq J.o(ﬂf
fotnt |3 .15 0;407 $F 32 “‘ 44 400 Joy !
4;;;;—“5 oL -o').§<-0% To0 4% ’”« % L2 Io;’C{
forty |0 |45 .ogff(-oq, 3.4 104 ‘%?" 15 vo f.géi‘
MAAel — {5y |6.50 .ogé‘oz L,.:ngls,m 00, a.4 ‘;‘\3 163’
27.02.1990

Asbjorn Flirenning



12

KONKLUSJON

Rapporten viser at det med vart utstyr og under navazrende forhold er mulig a
analysere pa de smd konsentrasjoner som er enskelig. Virt analyseutstyr er
imidlertid 8 &r gammelt og viser tydelig tegn pa slitasje. Dessuten kan dette
utstyret ikke knyttes til PC og databehandling. For & kunne kjeore effektivt pa
storre analyseserier, kreves det derfor nytt utstyr. Dessuten ma en regne med at
det ma innredes et "renroms"-laboratorium til formalet.





