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Udarbejdet i samarbejde med Dansk Ingenigrforening.

Efter 3 &rs forleb skal denne DS-Rekommandation tages op til fornyet behandling med henblik p§ mulighe-
den for godkendelse som Dansk Standard. Erfaringer fra rekommandationens anvendelse i praksis bedes
derfor venligst meddelt Dansk Standardiseringsréd.

Denne rekommandation er i overensstemmelse med finsk standard SFS 3010, norsk standard NS 4753 og
svensk standard SS 02 81 45.

1. Orientering og anvendelsesomrade

Denne rekommandation beskriver en infraredspektrofotometrisk (IR) metode til bestemmelse af ikke-
flygtig olie og fedt i alle typer vand. Med metoden bestemmes enten totalindholdet af ikke-flygtig olie
og fedt eller disse stofgrupper hver for sig (se afsnit 2-3). Ved denne metode medbestemmes i hgjere
grad flygtige stoffer end ved den gravimetriske metode, se DS/R 208, april 1980.

Mindste indhold der kan bestemmes ved metoden er 0,1 mg/i. (se 7.1)

Opleseligheden af olie og fedt i vand varierer fra betydeligt under 1 mg/l op til adskillige mg/l. Prover,
som indeholder dispergeret olie (olien er finfordelt ved hjeelp af et overfladeaktivt stof) kan indeholde
mere end 100 mg/l.

For at denne rekommandation skal kunne anvendes med god negjagtighed og praecision kraeves, at de
segte organiske stoffer er jeevnt fordelte i preven. Under forudseetning af, at hele den udtagne prave-
maengde tages i brug ved analysen, kan et acceptabelt resultat dog opnds, selv om olien eller fedtet
ikke er jaevnt fordelt i preven.

Til bestemmelse af gennemsnitskoncentrationen over en laengere periode udtages ofte stikpraver,
som sammenblandes til en blandingspreve. Denne fremgangsmaéde er uanvendelig ved olie- og fedtbe-
stemmelse, fordi olie og fedt let faestner sig p8 preveudtagningsapparaturet. Olie og fedt kan kun be-
stemmes ved stikprever.

Den foreliggende metode, er ikke specifik for olie og fedt, men disse stofgrupper er definerede i hen-
hold til metoden.

Olie og fedt kan fysisk - kemisk inddeles i to grupper: upoleere og polaere stoffer.

Den upoleere gruppe omfatter bl.a. flertallet af de stoffer, som indgér i mineralolie, visse organiske op-
lesningsmidler, mineraloliedelen i smerefedt, petroleumbaserede vokser m.fi.

Den polaere gruppe omfatter bl.a. animalsk og vegetabilsk fedt og fede olier (rapsolie m.fl.}, den for-
sabede del af smorefedt, maelkefedt, glykoler samt mange organiske oplasningsmidier (alkoholer, ke-
toner m.fl.), humusstoffer, visse bestanddele i mineralolie (hgjmolekylaere aromatiske forbindelser) og
overfladeaktive stoffer. Det skal bemaerkes, at for at kunne sige noget kvalitativt om de stoffer, som
bestemmes i henhold til metoden (f.eks. om det er fedt eller ej) méa resultatet af analysen saettes i rela-
tion til prevens oprindelse.
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Princip

Efter syretilseetning ekstraheres preven med carbontetrachiorid, og ekstraktets IR-absorption males
ved bglgetallene 2960 cm- 1 0g 2925 cm- 1. Ved hjzlp af sgjlechromatografi gennem aluminiumoxid
tilbageholdes poleaere stoffer pa sojlen. Ved IR-spektrofotometri pd gennemligbet, bestemmes upolaere
stoffer.

Absorptionen ved ovennavnte to belgetal er erfaringsmaessigt et mal for stoffer der indehoider CH-,
CH -, CH3-. Absorptionen sammenlignes med en standardpreve.

Forskellen mellem totalindholdet af ekstraherbare stoffer og upolzere stoffer er de poleere stoffer.

Ved olie og fedt (totalindhold ekstraherbare stoffer) forstés det totale indhold af (organiske) stoffer,
som kan ekstraheres fra preven med carbontetrachiorid og som kan bestemmes kvantitativt ved IR-
spektrofotometri.

Ved olie (upoleere stoffer, mineralolie) forstds den fraktion af olie og fedt som oplest i carbontetrachlo-
rid kan passere gennem en aluminiumoxidsgjle og som kan bestemmes kvantitativt ved IR-
spektrofotometri.

Ved fedt (poleere stoffér) forstés forskellen mellem olie og fedt (totalindhold ekstraherbare stoffer) og
indholdet af olie (upolzere stoffer). ‘

Reagenser

Alle anvendte kemikalier skal veere af analysekvalitet. Til fremstilling af reagenserne anvendes destil-
leret eller demineraliseret vand.

Saltsyre, ca. 6 mol/i

Bland en volumendel koncentreret saltsyre, HCI, (p = 1,19 g/ml) med en volumendel vand.

Magnesiumchlorid

Magnesiumchlorid, MgCl..

Aktivt kul

Kornsterrelse 0,5 - 1 mm. Analysekvalitet er ikke nedvendig. Anvendes kun til rensning af car-
bontetrachlorid (3.4).

Carbontetrachlorid

Carbontetrachlorid (tetrachlormethan) CCI4, uden infrared absorption i omrddet 3400 -
2500 cm-1,

En kvalitet opndet ved rensning med aktivt kul, kan i visse tilfeelde anvendes. Til 1,5 - 2 liter car-
bontetrachlorid anvendes ca. 30 g aktivt kul (3.3).

Blandingen rystes ved hjaelp af maskine, i en time i en skilletragt, hvorefter carbontetrachloridet
filtreres gennem et papirfilter. Filtreringen skal udferes umiddelbart efter rystningen, da det har
vist sig at forureninger, som adsorberedes pa kullet, efter nogie timer pa ny kan oplgses i carbon-
tetrachlorid.

Carbontetrachiorids kvalitet kontrolleres som angivet i pkt. 5.4.1. Se tillige fig. 3.

Bemezerk! Folg neje de sikkerhedsforskrifter m.m., som er anfert i afsnit 5.3.

Natriumsulfat

Natriumsulfat, Na;SO,, vandfri.




Vandundersegelse. Olie og fedt. DS/R 209
Infraredspektrofotometrisk metode Side 3

DS — Rekommandation

3.6 Aluminiumoxid

Aluminiumoxid, Al;03, neutral, aktivitetstrin 1 i.h.t. Brockman. Egnet kornsterrelse er fraktio-
nen 0,063 - 0,200 mm, svarende til 70 - 230 mesh ASTM.

Aluminiumoxid er hygroskopisk og skal opbevares i lukket beholder.

3.7 Standardblanding

Fremstil en blanding af 37,5 volumenprocent n-hexadekan {C 1gH34), 37,5 volumenprocent iso-
oktan (CgH g} og 25 volumenprocent benzen (CgHg). 3,75 mi, 3,75 ml respektiv 2,50 mi af de
tre veesker kan afmales med malepipette og blandes i et proverer eller glaskolbe med indslebet
prop. Alternativt kan det stof eller den blanding af stoffer, som man ved findes i prgven, anven-
des som standardblanding.

3.8 Kalibreringsoplesning, ca. 1 mg/mi

Afvej ca. 100 mg med en nojagtighed p& 0,1 mg af standardblandingen i en 100 ml mélekolbe
med indsleben glasprop. Fyld malekolben til maerket med carbontetrachlorid.

4. Apparatur

Alle glasvarer inklusive preveudtagningsflasker skal veere absolut rene, fremfor ait med hensyn til
stoffer, som kan opleses i carbontetrachlorid. Efter afvaskning og omhyggelig skylning i destilleret ei-
ler demineraliseret vand terres glasset. Skyl med carbontetrachlorid, og afdamp resten af denne. Op-
bevaring skal ske pa et sted, hvor olie- eller fedtholdig luft ikke kan komme i kontakt med glasset. Slib,
propper og haner méa ikke smeres med hanefedt eller lignede midler.

4.1 Preveudtagningsflasker

Til prever med lave indhold af ekstraherbare stoffer (< 5 mg/l) ber kun anvendes glasflasker
med indsleben prop. Passende starrelse er 1-2 liter. Til prever med hgjere indhold kan der anven-
des flasker med skrueldg, som er forsynet med indlaeg af teflonfolie. Plastflasker er ikke egnede
som proeveudtagningsflasker.

4.2 Skilletragte

Starrelsen afpasses efter preverumfanget. Skilletragte med rumfang op tii 2 liter anvendes, og
det anbefales at anvende udfereise med teflonhane.

4.3 Chromatografisgjle

Segjlen ber vaere ca. 150 mm lang og have en indvendig diameter pa ca. 10 mm. Den kan frem-
stilles af et glasrer, som traekkes ud til en spids i den ene ende. Se figur 1.

4.4 Glasuld

Korttrédet glasuld anbefales til filtrering (5.6.2) medens langtradet glasuid er egnet til at bryde
emulsioner (se 7.3 c). Inden anvendelsen skal glasulden skylies med carbontetrachiorid. Opbe-
var rengjort glasuld i lukket beholder.

4.5 Filtrerpapir

Munktell OOR, Whatman 31 eller tilsvarende {som alternativ til glasuldfilter).

4.6 Tragt til filtrering

For at mindske fordampningstab skal hgje smalle tragte anvendes (tragtrer til glasfilterdigler), se
fig. 2.




