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Metoda polega na pobraniu zwigzku na filtr nitrocelulozowy, mineralizacji filtra i oznaczeniu sodu
metoda absorpcyjnej spektrometrii atomowej w ptomieniu acetylen-powietrze.

Oznaczalnoé¢ metody wynosi 0,024 mg/m°.

UWAGI WSTEPNE

Wodorotlenek sodu jest stosowany w przemysle: mydlarskim, wiokienniczym, pa-
pierniczym, poligraficznym, rafineryjnym i metalurgicznym w syntezie organicznej
I procesach galwanotechnicznych. W przemysle na stanowiskach pracy moze wy-
stgpowac¢ w postaci aerozolu tugu sodowego.

Wodorotlenek sodu jest szkodliwy dla zdrowia, wykazuje wlasciwosci zrace
i drazniace. Powoduje uszkodzenie, stany zapalne i owrzodzenia bton §luzowych i
skory, szczegdlnie jest niebezpieczny dla oczu. W Polsce wartos¢ NDS dla wodoro-
tlenku sodu wynosi 0,5 mg/m®, a wartoé¢ NDSCh — 1,0 mg/m°.

Wprowadzenie do polskiego systemu normalizacyjnego normy europejskiej
EN 482 (Powietrze na stanowiskach pracy. Ogolne wymagania dotyczace procedur
chemicznych) spowodowato konieczno$é dostosowania do jej zalecen, normy doty-
czacej oznaczania wodorotlenku sodu na stanowiskach pracy.

Przedstawiono nowa metod¢ 0znaczania wodorotlenku sodu z wykorzysta-
niem absorpcyjnej spektrometrii atomowej. Czutos¢ dotychczasowej metody, opi-
sanej w normie PN-88/Z204005.06 i dotyczacej oznaczania wodorotlenku sodowego
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metoda plomieniowa absorpcyjnej spektrometrii atomowej wynosi 1/5 wartoSci
NDS i w podanych warunkach pobierania probki powietrza nie moze by¢ zwigk-
szona do 1/10 wartosci NDS. W nowo opracowanej metodzie do wyodrebniania
wodorotlenku sodu z powietrza na stanowiskach zastosowano filtr nitrocelulozo-
wy, zamiast ptuczki ze szklem spiekanym zawierajacej wode, co pozwolito zwigk-
szy¢ objeto$¢ pobieranego powietrza, dzigki czmu zwigkszyla si¢ oznaczalnos¢ me-
tody do 1/20 wartosci NDS. Opracowany sposob pobierania probki powietrza
umozliwi zastosowanie dozymetrii indywidualnej do oceny narazenia.
Przedstawiona metoda zostata catkowicie zwalidowana.

PROCEDURA ANALITYCZNA

Metoda oznaczania wodorotlenku sodu w powietrzu na stanowiskach pracy
z zastosowaniem absorpcyjnej spektrometrii atomowej z atomizacja w plomieniu

1. Zakres stosowania metody

Metode podana w niniejszej procedurze stosuje si¢ do oznaczania wodorotlenku
sodu w powietrzu na stanowiskach pracy z zastosowaniem absorpcyjnej spektrome-
trii atomowe;j, podczas przeprowadzania kontroli warunkoéw sanitarnohigienicznych.

Najmniejsze st¢zenie wodorotlenku sodu, jakie mozna oznaczyé w warun-
kach pobierania probek powietrza i wykonania oznaczania opisanych w niniejszej
procedurze, wynosi 0,024 mg/m®.

2. Normy zwigzane

PN-C-84905:1998 Gazy techniczne — Acetylen rozpuszczony.
PN-Z-04008-07 Ochrona czystosci powietrza. Pobieranie probek. Zasady pobierania
probek powietrza w srodowisku pracy 1 interpretacji wynikow.

3. Zasada metody

Metoda polega na przepuszczeniu badanego powietrza przez filtr membranowy,
mineralizacji probki na goraco z zastosowaniem st¢zonego kwasu azotowego 1 spO-
rzadzeniu roztworu do analizy. Wodorotlenek sodu oznacza si¢ w tym roztworze
jako s6d metoda ptomieniowa absorpcyjnej spektrometrii atomowej.

4. Wytyczne ogolne

4.1. Czysto$¢ odczynnikow
Podczas analizy, o ile nie zaznaczono inaczej, nalezy stosowa¢ odczynniki o stopniu
czystosci co najmniej cz.d.a.

Do przygotowywania wszystkich roztworéw nalezy stosowa¢ wodg podwoj-
nie destylowana lub dejonizowana, zwang w dalszej treSci woda.

4.2. Naczynia laboratoryjne
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W analizie nalezy uzywa¢ wylacznie naczyn laboratoryjnych ze szkla borowo-
krzemowego lub tworzyw sztucznych. Naczynia nalezy my¢ kolejno roztworem
detergentu, ciepta woda, roztworem kwasu azotowego(V) o ¢(HNO3) = 1 mol/l, wo-
da destylowana, a nastepnie kilkakrotnie woda.

4.3. Przechowywanie roztworow
Roztwory wzorcowe nalezy przechowywaé w naczyniach z polietylenu.

4.4. Postgpowanie z substancjami chemicznymi
Wszystkie czynno$ci ze st¢zonymi kwasami nalezy wykonywa¢ W odziezy ochron-
nej i pod sprawie dziatajacym wyciagiem laboratoryjnym.

Pozostate po analizie roztwory odczynnikdéw i wzorcoOw nalezy gromadzi¢ w

przeznaczonych do tego celu pojemnikach i przekazywac¢ do utylizacji uprawnionym
instytucjom.

5. Odczynniki, roztwory i materialy

5.1. Acetylen rozpuszczony
Stosowac acetylen klasy czystosci A zgodnie z norma PN-C-84905:1998.

5.2. Kwas azotowy
Stosowac stgzony kwas azotowy 65-procentowy (m/m) o d = 1,42 g/ml.

5.3. Kwas azotowy, roztwor |
Stosowac kwas azotowy, roztwor o stezeniu ¢c(HNO3) = 1 mol/l.

5.4. Roztwor chlorku cezu
Stosowac¢ roztwor chlorku cezu przygotowany w nastgpujacy sposob: 1,28 g CsCl
rozpusci¢ w 100 ml wody. Roztwor zawiera cez o st¢zeniu ok. 1-procentowym.

5.5. Roztwor wzorcowy podstawowy sodu
Stosowa¢ dostgpny w handlu roztwér wzorcowy sodu do absorpcji atomowej o
stezeniu 1 mg/ml.

5.6. Roztwor wzorcowy posredni sodu
Do kolby pomiarowej o pojemnosci 100 ml odmierzy¢ 5 ml roztworu wzorcowego
podstawowego wg punktu 5.5., uzupeti¢ do kreski woda i doktadnie wymieszaé.
Stezenie sodu w tak przygotowanym roztworze wynosi 50 pg/ml. Trwalos¢ tak
przygotowanego roztworu wynosi 14 dni.

5.7. Roztwory wzorcowe robocze sodu
Stosowac roztwory sodu o stezeniach w mikrogramach na mililitr: 0,1; 0,3; 0,5; 1 i
2. Do pigciu kolb pomiarowych o pojemnosci 50 ml odmierzy¢ nastepujace objgto-
$ci roztworu wzorcowego posredniego wg punktu 5.6. w mililitrach: 0,1; 0,3; 0,5; 1 i
2, nastgpnie doda¢ po 5 ml roztworu chlorku cezu wg punktu 5.4. i 4 ml kwasu azo-
towego wg punktu 5.3. Zawarto$¢ kazdej kolby uzupehi¢ do kreski woda i wymie-
sza¢. W szostej kolbie o pojemnosci 50 ml przygotowac roztwor probki zerowe;j,
przez odmierzenie 5 ml roztworu chlorku cezu wg punktu 5.4., 4 ml kwasu azoto-
wego wg punktu 5.3. i uzupetnienie zawartosci kolby woda do kreski.

Roztwory wzorcowe robocze nalezy przygotowywa¢ w dniu wykonywania
analizy.

5.8. Filtry membranowe
Stosowac filtry membranowe z estrow celulozy o wielkosci porow 0,85 um i $redni-
cy 35 lub 50 mm, przygotowane w nastgpujacy sposob: filtr umiesci¢ w zlewce ze
szkla borowo-krzemowego lub w naczyniu z polietylenu o pojemnosci 100 ml. Do
naczynia odmierzy¢ 80 ml wody i pozostawi¢ pod przykryciem na 24 h. Po tym cza-
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sie zla¢ wodg a filtr pozostawi¢ do wyschnigcia. Tak przygotowany filtr zastosowac
do pobierania probki powietrza. Do przenoszenia i umieszczenia filtra w oprawce
nalezy stosowaé szczypce.

6. Przyrzady pomiarowe i sprz¢t pomocniczy

6.1. Pompa ssaca
Stosowaé pompg ssaca umozliwiajaca pobieranie powietrza ze statym strumieniem
objetosci okreslonym wg punktu 7.

6.2. Spektrofotometr
Stosowac spektrofotometr do absorpcji atomowej przystosowany do pracy W pto-
mieniu powietrze-acetylen, wyposazony w lampg z katoda wngkowa do oznaczania
sodu.

W celu zapewnienia wymaganej czulo$ci i precyzji oznaczania sodu, nalezy

przyjac nastgpujace warunki pracy aparatu:

— dhugos¢ fali: 589 nm

— plomien powietrze-acetylen: stechiometryczny.

Pozostate parametry pracy spektrofotometru: nat¢zenie pradu lampy, szero-
kos¢ szczeliny i obszar pomiarowy (wysoko$¢ nad palnikiem) nalezy dobra¢ w za-
leznos$ci od indywidualnych mozliwos$ci aparatu.

7. Pobieranie probek powietrza

Przy pobieraniu probek powietrza nalezy stosowac zasady podane w normie PN-Z-
04008-07.

W miejscu pobierania probki, przez filtr umieszczony w oprawce wg punktu
5.8., przepusci¢ do 720 1 powietrza ze strumieniem objgtosci do 2 I/min (dozymetria
indywidualna) lub do 20 I/min (pomiar stacjonarny).

Filtr z pobrang probka powietrza moze by¢ przechowywany w zamknigtym po-
jemniku z tworzywa sztucznego do dwoch tygodni.

8. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Wykona¢ trzykrotny pomiar absorbancji roztworéw wzorcowych roboczych sodu
wg punktu 5.7., przyjmujac ustalone wg punktu 6.2. warunki pracy spektrofotome-
tru. Do zerowania spektrofotometru uzywac roztworu probki zerowe;j.

Krzywa wzorcowa sporzadzi¢, odkladajac na osi rzednych stezenia sodu w
poszczegodlnych roztworach wzorcowych roboczych, a na osi odcigtych — odpowia-
dajace im warto$ci absorbancji. Krzywa wzorcowa nalezy sporzadzi¢ bezposrednio
przed wykonaniem oznaczania.

Dopuszcza si¢ korzystanie z automatycznego wzorcowania lub komputero-
wego zbierania danych analitycznych, zgodnie z instrukcja do aparatu.

9. Wykonanie oznaczania

Filtr, na ktéry pobrano probke powietrza umiesci¢ w zlewce o pojemnosci 50 ml,
doda¢ 2 ml kwasu azotowego wg punktu 5.2. i ogrzewa¢ powoli na ptycie grzejne;j
w temperaturze okoto 140 °C, az do odparowania tlenkéw azotu i uzyskania suchej
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pozostatosci. Nastgpnie doda¢ do zlewki 4 ml kwasu azotowego wg punktu 5.3. i
pozostawi¢ na okoto 30 min. Zawarto$¢ zlewki przenies¢ iloSciowo 5-6 porcjami
wody do kolby o pojemnosci 50 ml, doda¢ 5 ml roztworu chlorku cezu wg punktu
5.4., uzupetnié¢ do kreski woda i wymieszac.

Jednoczesnie z mineralizacja filtra, na ktéry pobrano probke powietrza,
przeprowadzi¢ w identyczny sposob, mineralizacj¢ czystego, nieuzywanego filtra i
przygotowaé jak podano wczesniej roztwor do Slepej proby do 0znaczanego pier-
wiastka.

Wykonaé¢ pomiar absorbancji roztworu do badania i roztworu do $lepej pro-
by, zachowujac takie same warunki pomiarowe jak przy sporzadzaniu krzywej
wzorcowej. Do zerowania spektrofotometru uzywac¢ roztworu probki zerowej. Ste-
zenie sodu w roztworze do badania i roztworze do $lepej proby odczytaé z krzywej
wzorcowej wg punktu 8.

W przypadku gdy spektrofotometr jest wyposazony w komputer, nalezy bez-
posrednio przed przeprowadzeniem oznaczania sodu w roztworze do badania i roz-
tworze do §lepej proby dokonaé jego wzorcowania, uzywajac pigciu roztworow
wzorcowych o stezeniach pierwiastka wg punktu 5.7. Do zerowania spektrofotome-
tru uzywacé roztworu probki zerowej. Stezenie sodu w badanej probcee i roztworze do
$lepej proby program obstugujacy spektrofotometr oblicza automatycznie.

10. Obliczanie wyniku oznaczania

Stgzenie wodorotlenku sodu (X) w badanym powietrzu obliczy¢ w miligramach na
metr szescienny na podstawie wzoru:

X = (c—c,)-V,-174
V 7

w ktorym:
—C - stezenie sodu w roztworze do badania, w mikrogramach na mililitr
—Cp — stezenie sodu w roztworze do $lepej proby, w mikrogramach na mililitr
— V1 — objetos¢ roztworu do badania, w mililitrach (V1 =50 ml)
—V — objgtos¢ powietrza przepuszczonego przez filtr, w litrach
— 1,74 — wspotczynnik przeliczeniowy sodu na wodorotlenek sodu.

INFORMACJE DODATKOWE

Badania przeprowadzono z zastosowaniem spektrofotometru AA firmy Thermo
Electron Corporation SOLAAR M przystosowanego do pracy z ptomieniem powie-
trze-acetylen wyposazonego w lampe z katoda wnekowa do oznaczania chromu.

Na podstawie wynikéw przeprowadzonych badan uzyskano nastgpujace dane

walidacyjne:
— granica oznaczania iloSciowego 0,03 pg/ml
— wspotczynnik korelacji 1,0000
— precyzja catkowita metody 5,4%
— niepewnos¢ catkowita metody 11,4%.
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JOLANTA SURGIEWICZ
Sodium hydroxide — determination method

Abstract

The method is based on stopping selected sodium hydroxide on a membrane filter, mineralizing the
sample with concentrated nitric acid and preparing the solution for analysis in diluted nitric acid.
Sodium hydroxide in the solution is determined as sodium with flame atomic absorption spectrometry.

The detection limit of determined sodium hydroxide for this method is 0.024 mg/m?®.
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