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Streszczenie

W przemysle tellur jest stosowany jako dodatek
stopowy do: stali, stopéw olowiu, magnezu i mie-
dzi. Stosuje sie go takze do barwienia szkla i por-
celany oraz jako katalizator reakcji chemicznych i
dodatek do gumy.

Tellur dziala szkodliwie na: drogi oddechowe,
oczy i skore. Ostre zatrucie tellurem powoduje
uszkodzenie: watroby, ukladu nerwowego i na-
czyniowo-sercowego. Przewlekle narazenie na
tellur wywoluje: sennos¢, bol glowy, zaburzenia

zotagdkowo-jelitowe oraz alergiczne reakcje skor-
ne. Tellur moze takze dziata¢ szkodliwie na ptod-
nosé¢ i na dziecko w tonie matki.

Wartosci normatywoéw higienicznych dla telluru
i jego zwiazkéw w przeliczeniu na tellur wyno-
sza: najwyzsze dopuszczalne stezenie (NDS) -
0,01 mg/m?® i najwyzsze dopuszczalne stezenie
chwilowe (NDSCh) - 0,03 mg/m?®.

Celem pracy byto opracowanie metody oznacza-
nia stezen telluru ijego zwigzkoéw w powietrzu na

! Publikacja opracowana na podstawie wynikow uzyskanych w ramach III etapu programu wieloletniego: ,,Poprawa
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stanowiskach pracy zgodnie z wymaganiami za-
wartymi w normie europejskiej PN-EN 482:2012E.
Opracowana metoda oznaczania telluru i jego
zwigzkéw polega na: pobraniu telluru i jego
zwigzkéw (zawartych w powietrzu) na filtr mem-
branowy, mineralizacji filtra z zastosowaniem
stezonego kwasu azotowego oraz oznaczaniu
telluru w roztworze przygotowanym do anali-
zy metoda absorpcyjnej spektrometrii atomowej
z elektrotermiczng atomizacja (ET-AAS).

Krzywa kalibracyjna telluru w zakresie stezeri
10,00 + 100,00 pg/1 charakteryzuje sie wspotczyn-
nikiem korelacji R* = 0,9998 oraz odpowiada za-
kresowi stezeni 0,001 + 0,011 mg/m?® telluru i jego
zwigzkéw w powietrzu (dla prébki powietrza

o objetosci 720 1, objetosci prébki 10 ml i krotno-
éci rozciericzenia probki k = 8). Srednia wartoé¢
wspolczynnika wydajnosci mineralizacji wynosi-
ta 1,00.

Metoda oznaczania telluru i jego zwigzkéw po-
zwala na oznaczanie najmniejszej ilosci telluru
i jego zwiazkéw w powietrzu na stanowiskach
pracy na poziomie 0,001 mg/m?. Charakteryzuje
sie dobra dokladnoscia i precyzja, a takze spelnia
wymagania stawiane procedurom oznaczania
czynnikéw chemicznych stosowanych do oceny
narazenia zawodowego.

Opracowana metoda oznaczania telluru i jego
zwigzkéw zostala zapisana w postaci procedury
analitycznej, ktéra zamieszczono w zaltaczniku.

Summary

Tellurium is used in the industry as an alloying
addition (steel, lead alloys, magnesium and cop-
per), a catalyst for chemical reactions and as
addition to rubber. It is also used for coloring glass
and porcelain.

Tellurium is harmful to respiratory tract, eyes and
skin. As a result of acute intoxication liver, nervous
and cardiovascular systems can be damaged.
Chronic exposure to tellurium causes drowsi-
ness, headache, gastrointestinal disturbances and
allergic reactions of the skin.

Exposure limit values for tellurium and its
compounds in workplace air are NDS 0.01 mg/m®
and NDSCh 0.03 mg/m?>.

The aim of this study was to develop a method for
determining concentrations of tellurium and its
compounds in workplace air in accordance with
the requirements of Standard No. EN 482:2012E.
The method involves collecting tellurium and its
compounds from the air on a membrane filter,

filter mineralization with concentrated nitric
acid and determining tellurium in the solution
prepared for analysis with atomic absorption
spectrometry with electrothermal atomization
(ET-AAS). The calibration curve of tellurium
in the concentration range 10.00 + 100.00 pg/1 has
0.9998,
corresponds to the concentration range of 0.001 +
0.01 mg/m’ for a 720-L air sample. The average value

of the efficiency factor of mineralization was 1.00.

a correlation coefficient R?> = and

The developed method for determining tellurium
and its compounds enables determination of the
smallest amount in workplace air at the level of
0.001 mg/m® The method is accurate, precise
and it meets the requirements for procedures
for determining factors used to determine
occupational exposure.

The developed method of determining tellurium
and its compounds has been recorded as an

analytical procedure (see appendix).

WPROWADZENIE

Tellur nalezy do grupy 16. (VI gléwnej — tlenow-
ce) 1 5. okresu uktadu okresowego. Liczba ato-
mowa telluru wynosi 52, natomiast masa atomo-
wa — 127,6. Tellur ma osiem izotopoéw trwatych.
Temperatura topnienia telluru wynosi 449 °C,
a temperatura wrzenia 990 °C. Ggstos¢ tego
pierwiastka wynosi 6,24 g/cm?.

Tellur w przyrodzie wystepuje rzadko, gtow-

nie w postaci tellurkow metali szlachetnych, tj.:
Ag Te, (Au, Ag) Te, (Au, Ag)Te,, PbTe. Tellur
jest otrzymywany przez dziatanie na rudg gorg-
cym kwasem siarkowym. Przechodzi wowczas
do roztworu w postaci kwasu tellurowego i na-
stepnie jest stracany przez redukcje ditlenkiem
siarki (Sofoniewicz 1989). Otrzymuje si¢ tzw. tellur
bezpostaciowy — w postaci brunatnego proszku.
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Tellur jest polmetalem. Tworzy dwie krysta-
liczne odmiany alotropowe i jedng bezposta-
ciowa. Najtrwalsza jest odmiana krystalizujgca
w uktadzie heksagonalnym (tzw. tellur meta-
liczny). Jest to substancja krucha o metalicznym
potysku, ktora jest potprzewodnikiem o bardzo
duzej opornosci elektryczne;j.

Tellur rozpuszcza si¢ w stgzonym kwasie
azotowym 1 w st¢zonych roztworach mocnych
zasad. W zwigzkach chemicznych wystepuje w
stopniu utlenienia: -1I, +IV 1 +VI.

Tellur spala si¢ na powietrzu do ditlenku tel-
luru (TeO,). Ditlenek telluru jest tlenkiem kwa-
sowym, ktory reaguje z mocnymi zasadami,
tworzac tellurany (IV). Po utlenieniu otrzymuje
si¢ tellurany (V1) oraz sole nieznanego w stanie
wolnym kwasu tellurowego (H,TeO,). Znany
jest rowniez trojtlenek TeO, i kwas ortotelluro-
wy(VD), (H,TeO,) — bardzo staby kwas rozpusz-
czalny w wodzie. Tellur tworzy halogenki, tj.:
TeF,, TeF,, TeCl, i TeBr,. Z metalami tworzy tel-
lurki (Me, Te), ktore sg stosowane w: przemysle
gumowym 1 szklarskim, fotografii i mikrobiolo-
gii oraz jako potprzewodniki Bi, Te..

Tellur wykorzystuje si¢ jako dodatek stopo-
wy (do stali, stopow otowiu, magnezu i miedzi)
zwigkszajacy odpornos$¢ na korozje. Jest rowniez
dobrym Kkatalizatorem niektorych reakcji che-
micznych. Dodany do kauczuku zwigksza odpor-
no$¢ gumy na: starzenie si¢, wysoka temperaturg
i utlenianie. Tellur koloidalny stuzy do barwienia
szkta oraz porcelany (Encyklopedia... 1993).

Tellur i jego zwiazki sg toksyczne. W wyniku
ostrego zatrucia tellurem moze dojs¢ do uszko-
dzenia watroby oraz uktadu nerwowego i na-
czyniowo-sercowego. Rozpuszczalne zwigzki
telluru zostaty sklasyfikowane jako ,,toksyczne
po potknigciu” (na podstawie wartosci LD, =
83 mg/kg — wartos¢ nie dotyczy metalu). Krot-
koterminowe narazenie na tellur prowadzi do
podraznienia droég oddechowych i oczu, nato-
miast przewlekte narazenie na tellur powoduje:
senno$¢, metaliczny smak w ustach, bol gtowy,
nudnosci, zaczerwienienie i bol oczu, zaburze-
nia zotagdkowo-jelitowe oraz alergiczne reakcje

skorne. Oddech robotnikdéw narazonych na nie-
organiczne zwigzki telluru ma zapach czosnku,
by¢ moze, wskazujac na ich bioprzeksztalcenie
w uktady telluroorganiczne (Manahan 2006).
Tellur 1 jego zwiazki moga dziata¢ szkodli-
wie na plodnosc¢ lub na dziecko w tonie matki
(GESTIS 2014).

Ze wzgledu na zagrozenia dla zdrowia lu-
dzi tellur zostal sklasyfikowany w WE (nr
1272/2008) jako substancja: wykazujaca tok-
sycznos¢ ostrg przy wdychaniu (kategoria za-
grozenia 4.), powodujaca powazne uszkodzenie
oczu/dziatanie draznigce na oczy (kategoria za-
grozenia 2.), dziatajaca toksycznie na narzady
docelowe — narazenie jednorazowe (kategoria
zagrozenia 3.) 1 szkodliwie na rozrodczo$¢ (ka-
tegoria zagrozenia 1.B) z przypisanymi w celu
oznakowania zwrotami zagrozenia (CHEMPYL
2015):

— H319 — dziata draznigco na oczy

—  H332 —dziata szkodliwie w nastepstwie

wdychania

— H335 — moze powodowac podraznienie

drog oddechowych

— H360D — moze dziata¢ szkodliwie na

dziecko w tonie matki.

— H360F — moze dziata¢ szkodliwie na

ptodnose.

Wartosci normatywne dla telluru i jego zwiaz-
kow, w przeliczeniu na Te (nr CAS 13494-80-9),
podane w obowigzujacym rozporzadzeniu mi-
nistra pracy i polityki spotecznej w sprawie
najwyzszych dopuszczalnych stezen i natezen
czynnikow szkodliwych dla zdrowia w $ro-
dowisku pracy, wynosza: NDS — 0,0lmg/m?
i NDSCh - 0,03 mg/m* (DzU 2014, poz. 817).

Obecnie brak jest znormalizowanej metody
oznaczania telluru 1 jego zwigzkow stuzacej do
oceny narazenia. Do oznaczania telluru i jego
zwigzkéw na stanowiskach pracy stosowano
znormalizowang metode PN-Z-04123:1979 —
Oznaczanie zawartosci telluru 1 jego zwiazkow
na stanowiskach pracy metodg kolorymetrycz-
ng. Metoda ta zostata wycofana ze zbioru me-
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tod znormalizowanych. Metoda polegata na
oznaczaniu telluru metoda dwuchromianowo-
-ferrinowa, przy dtugosci fali 500 nm i pozwa-
lala na oznaczenie najmniejszej ilosci telluru
w powietrzu na stanowiskach pracy na poziomie
0,005 mg/m?>.

W dostgpnym pismiennictwie dotyczacym
oznaczania telluru i jego zwigzkow stosuje si¢
metode spektrometrii emisyjnej ze wzbudzeniem
w plazmie sprz¢zonej indukcyjnie (ICP — AES).
Metoda ta pozwala na uzyskanie granicy wy-
krywalnosci telluru na poziomie 0,0031 pg/ml,
co w warunkach pobierania probek i przeprowa-
dzania analizy oznacza uzyskanie granicy ozna-
czania ilo$ciowego na poziomie 0,0005 mg/m?
(dla probki powietrza 480 1), (NIOSH 2003a;
2003b).

Probke powietrza do analizy metodg ICP —
AES pobiera si¢ na filtr membranowy i minera-
lizuje na drodze mokrej za pomocg mieszaniny
stezonych kwasow: kwasu azotowego 1 kwasu
nadchlorowego (NIOSH 2003a) lub wody kro-
lewskiej (NIOSH 2003b), w temperaturze oko-
fo 150 °C (z wykorzystaniem plyty grzejnej).

Przy wykonywaniu analiz uzywano tazni wod-
nej. Mineralizacj¢ przeprowadzano w tempera-
turze 95 °C, stosujac mieszaniny kwasu azoto-
wego 1 solnego (NIOSH 2003c).

Do oznaczania telluru i jego zwigzkow w po-
wietrzu na stanowiskach pracy czgsto wykorzystu-
je si¢ metode absorpcyjnej spektrometrii atomowej
(AAS), ktora przy zastosowaniu elektrotermiczne;j
atomizacji pozwala na uzyskanie niskiej granicy
wykrywalnos$ci na poziomie 50 pg (0,0025 pg/ml)
telluru w probee (Price 1983).

Metoda OSHA oznaczania telluru i jego
zwigzkow zawartych w powietrzu na stano-
wiskach pracy, z wykorzystaniem atomizacji
w ptomieniu (F-AAS), pozwala na uzyskanie
granicy oznaczalnosci na poziomie 0,05 pg/ml
(OSHA 2006). W metodzie tej probke pobra-
ng na filtr nitrocelulozowy (MCE) mineralizu-
je si¢ za pomoca stgzonego kwasu azotowego
i sporzadza roztwor w rozcienczonym kwasie
solnym. Dla probki powietrza 480 1 granica
oznaczalnos$ci telluru i jego zwigzkéw wynosi
0,00026 mg/m°.

METODA OZNACZANIA TELLURU I JEGO ZWIAZKOW W POWIETRZU
NA STANOWISKACH PRACY

Przedstawiono metod¢ oznaczania telluru
i jego zwiazkéw z wykorzystaniem absorpcyj-
nej spektrometrii atomowej z elektrotermiczng
atomizacjg (ET-AAS). Obecnie nie ma aktualne;j
metody znormalizowanej. Opracowana metoda
zastapi metode oznaczania podang w wycofanej
juz normie PN-Z-04123:1979, ktora polega na ko-
lorymetrycznym oznaczaniu telluru metoda dwu-
chromianowo-ferrinowg i1 pozwala na oznaczenie
najmniejszej ilosci telluru w powietrzu na stanowi-
skach pracy na poziomie 0,005 mg/m?, co stanowi
jedynie 1/2 wartosci NDS.

Podane w obowigzujacym rozporzadze-
niu ministra pracy w sprawie najwyzszych
czyn-
srodowisku pracy

dopuszczalnych stgzen 1 natgzen

nikow szkodliwych w

warto$ci  normatywow  higienicznych  do-
tycza telluru i jego zwigzkow i wynosza:
NDS - 0,01 mg/m* i NDSCh — 0,03 mg/m®.
(Rozporzadzenie... 2014).

Ze wzgledu na konieczno$¢ oznaczania telluru
i jego zwigzkow w powietrzu co najmniej na po-
ziomie 0,001 mg/m?® zastosowano czutg metode
analityczng ET-AAS. Zgodnie z opracowang me-
toda powietrze zanieczyszczone tellurem i jego
zwigzkami przepuszcza si¢ przez filtr membrano-
wy, probke mineralizuje si¢ z uzyciem stgzonego
kwasu azotowego, sporzadza roztwor do analizy
w rozcienczonym kwasie azotowym i oznacza
tellur przy dtugosci fali 214,3 nm, metoda absorp-
cyjnej spektrometrii atomowej z elektrotermiczng
atomizacjg w kuwecie grafitowe;.
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CZESC DOSWIADCZALNA

Aparatura i stosowany sprzet

W  badaniach stosowano: spektrofotometr
absorpcji atomowej AAnalyst 600 firmy Perkin
Elmer Corporation umozliwiajacy oznaczanie
telluru za pomocg elektrotermicznej atomiza-
cji w kuwecie grafitowej z korekcja tla metoda
Zeemana, wyposazony w lampe z wyladowa-
niem bezelektrodowym — EDL do oznaczania
telluru, automatyczny podajnik probek i kuwety
odpowiednie do oznaczania pierwiastkow lot-
nych (z platforma), pokrywane pirolitycznie.

W badaniach stosowano wode¢ deminerali-
zowang o oporno$ci 18,2 MQ (w temp. 25 °C)
z systemu Milli-Q firmy Millipore (prod. USA).

Do sporzadzania roztworow uzywano pipet
automatycznych firmy PZHTL (prod. polskiej)
oraz jednomiarowych pipet szklanych (ze szkta
borowo-krzemowego).

W badaniach uzywano wylacznie naczyn ze
szkta borowo-krzemowego (lub polietylenu),
natomiast do przechowywania roztworéw uzy-
wano naczyn z polietylenu.

Badania sprawdzajace przyjety sposob przy-
gotowania probki do oznaczania przeprowadzo-
no z uzyciem filtrow nitrocelulozowych mem-
branowych Pragopor 4 o $rednicy poréw 0,85 pm
(prod. czeskiej).

Badane probki mineralizowano w zlewkach
0 pojemnosci okoto 50 ml na ptycie grzejnej,
temperatura mineralizacji okoto 140 °C.

Odczynniki, roztwory

Podczas badan stosowano nastepujace roztwo-
ry oraz odczynniki o stopniu czystosci przynaj-
mniej cz.d.a.:
— kwas azotowy, stgzony 65-procentowy
(p=1,42 g/ml)
— kwas azotowy, roztwdér o stezeniu
¢(HNO,) = 1 oraz 0,1 mol/l
— tellur, roztwér wzorcowy podstawo-
wy do absorpcji atomowej o stezeniu

1 mg/ml (prod. GUM, Polska)

tellur, roztwor wzorcowy posredni
I o stezeniu 10 pg/ml, przygotowany
w nastepujacy sposob: do kolby pomia-
rowej o pojemnosci 100 ml odmierzono
1 ml roztworu wzorcowego podstawo-
wego i uzupeliono do kreski roztwo-
rem kwasu azotowego 0,1 mol/l

tellur, roztwor wzorcowy posredni
I o stgzeniu 1 pg/ml, przygotowany
w nastepujacy sposob: do kolby pomia-
rowej o pojemnosci 10 ml odmierzono
1 ml roztworu wzorcowego posrednie-
go i uzupetniono do kreski roztworem
kwasu azotowego 0,1mol/l

tellur, roztwor roboczy o stgzeniu
100 pg/l, przygotowany w nastepujacy
sposob: do kolby pomiarowej o pojem-
nosci 10 ml odmierzono 1 ml roztworu
wzorcowego posredniego II 1 uzupet-
niono do kreski roztworem kwasu azo-
towego 0,1 mol/l

tellur, roztwér do badania wydajnosci
mineralizacji o st¢zeniu 40 pg/ml, przy-
gotowany w nastepujacy sposob: do
kolby pomiarowej o pojemnosci 25 ml
odmierzono 1 ml roztworu wzorcowego
podstawowego i uzupetniono do kreski
roztworem kwasu azotowego 0,1 mol/l
palladowy modyfikator matrycy, roz-
twor o c(Pd) = 10 g/l — jako azotan pal-
ladu Pd(NO,), firmy Merck
magnezowy modyfikator matrycy, roz-
twor o ¢(Mg) = 10 g/l — jako azotan ma-
gnezu Mg(NO,), firmy Merck

roztwor palladu i azotanu magnezu,
roztwor o stezeniu 1 g/l Pd i 0,6 g/l
Mg(NO,),, przygotowany w nastepuja-
cy sposob: do kolby pomiarowej o po-
jemnosci 10 ml odmierzono z roztwo-
ru palladowego modyfikatora matrycy
1 ml i z roztworu magnezowego mody-
fikatora matrycy 0,1 ml, uzupetniono
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do kreski roztworem kwasu azotowego
o stezeniu ¢(HNO,) = 0,1 mol/l

WYNIKI BADAN 1

Parametry oznaczania

W zastosowanej technice metody AAS atomiza-
cja probki zachodzi w kuwecie grafitowej, ktora
znajduje si¢ na drodze wiazki promieniowania
charakterystycznego oznaczanego pierwiastka.
Wedlug przyjetej metody oznaczanie telluru
przeprowadza si¢ przy dtugosci fali 214,3 nm,
z korekcja tta metodg Zeemana.

W badaniach przyjeto parametry oznaczania
wyznaczone eksperymentalnie, przez ich opty-
malizacje. Optymalizacja dotyczyta doboru mo-
dyfikator6w matrycy oraz programu atomizacji
(temperatury i czasu spopielania probki, tempe-
ratury i czasu atomizacji oraz wyboru zakresu
pomiarowego).

Najlepsza czutos¢ i precyzje oznaczania tel-
luru w przygotowanych roztworach uzyskano
przy zastosowaniu ponizej podanych warunkoéw
pracy spektrofotometru:

—  dhlugosc fali — 214,3 nm

— lampa z wyladowaniem bezelektrodo-

wym (EDL) do oznaczania telluru

— szczelina—-2,0L

— catkowita objetos¢ dozowanej probki —

20 pul
— objetos¢ dozowanego modyfikatora
matrycy — 5 ul

— temperatura suszenia probki — 110 °C
1130° C, czas — 75 sek.

— temperatura spopielania 1200 °C, czas —
20 sek.

— temperatura atomizacji — 2200 °C, czas
atomizacji — 5 sek.

— kuwety grafitowe (pokrywane piroli-
tycznie) z platforma.

— argon sprezony N 5.0 — analizowany
czysty.

ICH OMOWIENIE

Krzywa wzorcowa
oraz precyzja oznaczen

Bezposrednio przed wykonaniem analizy do-
konuje si¢ wzorcowania aparatu z uzyciem roz-
tworé6w wzorcowych oznaczanego pierwiastka
(skala wzorcow). W spektrofotometrze AAS
stezenie pierwiastka w podawanym do aparatu
roztworze jest obliczane automatycznie.

Do sporzadzenia krzywej wzorcowej uzy-
to pieciu roztworow (sporzadzonych automa-
tycznie) o stezeniach: 10; 25; 50; 751 100 pg/l,
sporzadzonych przez automatyczny podajnik
probek z roztworu roboczego telluru o stezeniu
100 pg/l. Kazdy z pigciu roztwordéw byt dozo-
wany dwukrotnie do kuwety grafitowej. Do roz-
cienczania stosowano roztwor 0,1 mol/l kwasu
azotowego. Dodatkowo do kuwety (do atomi-
zacji kazdej probki) dozowany byt modyfikator
matrycy pallad i azotan magnezu. Do pomiaru
probki zerowej uzywano roztworu kwasu azo-
towego o stezeniu 0,1 mol/l z dozowanym do
atomizacji modyfikatorem matrycy.

Mierzona absorbancja integralna zostata sko-
rygowana o wartos¢ absorbancji dla probki zero-
wej a stezenia telluru w badanej probce oznacza-
no bezposrednio w mikrogramach na litr (ng/1).

Analizy byly wykonywane w podanych
wczesniej warunkach pracy spektrofotometru.
Dla kazdego stezenia wykonywano po dwa od-
czyty absorbancji.

Wyniki oceny oznaczen kalibracyjnych dla
stezen telluru: 10; 25, 50; 75 1 100 pg/l wykazuja
dobra powtarzalno$¢. Wspotczynnik zmiennosci
CV wynosi odpowiednio: 3,20; 2,19; 2,77;1,47
11,27%. Krzywa wzorcowa przedstawiono na
rys 1.
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Zakres pomiarowy oznaczania telluru 10,00 +
100,00 pg/l odpowiada zakresowi stezen telluru
ijego zwigzkéw w powietrzu w przeliczeniu na
tellur 0,001 + 0,01 mg/m? (dla objetosci probki
powietrza — 720 1, objetosci analizowanego roz-
tworu po mineralizacji — 10 ml i krotno$ci roz-
cienczenia roéwnej 8).

W celu dokonania oceny doktadnosci me-
tody i powtarzalnosci wynikow wykonano

oznaczenia telluru w roztworach modelowych.
Przygotowano po siedem probek dla czterech
poziomoéw stezenia telluru z zakresu krzywej
wzorcowej o stezeniach: 20; 40; 60; 1 90 ug/l.

Uzyskane wartosci stezen wykazuja dobra
powtarzalnos¢. Wspodtczynnik zmiennosci CV
wynosi odpowiednio: 2,57; 3,81; 2,32 i 2,79%.
Sredni btad wzgledny wynosi odpowiednio:
1,89;2,72; 1,78 1 2,59%.

0,3000

0,2500

0,2000 |

0,1500 |

0,1000

Absorbancja integralna

0,0500

0,0000
0,00

10,00

20,00 30,00 40,00

Krzywa wzorcowa telluru

50,00 60,00

Stednie telluru, pg/l

70,00 80,00 90,00 100,00 110,00

Rys. 1. Krzywa wzorcowa telluru w zakresie stezeri 10,00 + 100,00 pg/1 uzyskana z zastosowaniem
metody absorpcyjnej spektrometrii atomowej z elektrotermiczng atomizacja

Badanie wydajnosci mineralizacji

W celu okreslenia wydajnosci mineralizacji dla
telluru i jego zwiazkéw osadzonych na filtrze
przeprowadzono badania, prowadzace do wy-
znaczenia wspotczynnika wydajnosci minera-
lizacji. Na przygotowane filtry membranowe
umieszczone w zlewkach (po szes¢ probek dla
kazdego poziomu stezen) nanoszono po: 0,040;
0,080; 0,120 1 0,180 ml roztworu telluru do
badania odzysku z filtra o stezeniu 40 pg/ml,
ktore pozostawiano do wyschnigcia. Nastepnie
do kazdej zlewki dodawano po 2 ml stezone-
go kwasu azotowego i ogrzewano na plycie
grzejnej w temperaturze okoto 140 °C az do
odparowania kwasu prawie do sucha. Operacje

powtarzano dwukrotnie z uzyciem 2 ml kwasu
azotowego. Po ostudzeniu do zlewek dodawa-
no po 4 ml roztworu kwasu azotowego o ste-
zeniu 1 mol/l 1 pozostawiano na okoto 30 min.
Zawartos¢ zlewek przenoszono ilosciowo 5. +
6. porcjami o stgzeniu 0,1 mol/l (HNO,) do
kolb o pojemnosci 10 ml, uzupetniajac zawar-
to$¢ kolb do kreski 0,1 mol/l roztworem kwasu
azotowego. Do kolb o pojemnosci 10 ml od-
mierzano po 1,25 ml uzyskanych roztworow
i uzupetniano do kreski 0,1 mol/l roztworem
kwasu azotowego.

Uzyskano po sze$¢ roztwordw o stezeniach
telluru z zakresu krzywej wzorcowej: 20,0;
40,0; 60,0 1 90,0 pug/l, ktére analizowano me-
toda absorpcyjnej

spektrometrii atomowej
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z atomizacjg elektrotermiczng w kuwecie grafi-
towej, w ustalonych wezesniej warunkach pra-
cy aparatu, stosujac do atomizowanej probki
dodatek 5 pl roztworu modyfikatora matrycy
(palladu i azotanu magnezu).

Mierzono stezenie telluru w przygotowanych
roztworach oraz w roztworze przygotowanym
z czystego filtra po mineralizacji — roztwor
do $lepej proby. Wartos¢ stezenia probki Sle-
pej odejmowano od wyniku oznaczenia. Roz-
twory poréwnawcze do badania wydajnosci
mineralizacji przygotowano przez odmierze-
nie bezposrednio do kolb o pojemnosci 10 ml
takich samych ilosci roztworu wzorcowego
podstawowego telluru, jakie nanoszono na
filtry i rozcienczano w identyczny sposob jak

roztwory do badania mineralizacji. Przygoto-
wano dla kazdego st¢zenia po trzy roztwory
poréwnawcze.

Wyniki badania wydajnosci mineralizacji
telluru 1 jego zwiazkdw z filtrow zamieszczono
w tabeli 1. Przy zastosowaniu podanego wcze-
$niej sposobu przygotowania probki do ozna-
czania wydajno$¢ mineralizacji byta bardzo
dobra. Dla czterech poziomow stezen telluru:
20,00; 40,00; 60,00 i 90,00 pg/l wyznaczone
wspotczynniki wydajnosci mineralizacji wy-
nosity odpowiednio: 1,00; 1,01; 1,00 i 0,99,
a wskazniki CV wynosity odpowiednio:1,55;
2,16; 1,37 i 1,19%. Sredni wspotczynnik wy-
dajnosci mineralizacji wynosit 1,00.
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Wyznaczanie granicy
oznaczania iloSciowego

W celu wyznaczenia granicy oznaczania iloscio-
wego przygotowano probki o stezeniach telluru:
0,00; 0,50; 1,00; 2,00 i 3,00 pg/l. Dla kazdego
poziomu stezen wykonano dziesigciokrotny po-
miar absorbancji. Wspotczynnik zmiennosci
wynosi odpowiednio: 65,53; 28,36; 25,85; 10,44
1 3,78%. Stezenie telluru 2,8 pg/l (na poziomie
5% CV) przyjeto za granicg oznaczania iloscio-
wego (LOQ) w opracowanej metodzie. Granica
wykrywalnosci telluru (LOD) wynosita 0,93 pg/l.

Wplyw substancji towarzyszacych

Przeprowadzono badania majace na celu spraw-
dzenie, czy w przyjetych warunkach obecnos$¢
substancji wspotwystepujacych ma wptyw na wy-
nik oznaczania telluru. Badania przeprowadzono
dla tych czynnikow, ktore jak wynika z przepro-
wadzonego rozpoznania, moga wystepowac wraz
z tellurem w procesach technologicznych. W tym
celu przygotowano roztwory probek zawierajace
oprocz telluru inne pierwiastki mogace wystepo-
wac w probce powietrza. Na podstawie wynikow
przeprowadzonych badan stwierdzono, ze obec-
nos¢ pierwiastkow: Pb, Sn i Se w atomizowanej
probece, w zakresie stezen 10 =+ 50 ug/l, nie wpty-
wa na wynik oznaczania.

PODSUMOWANIE

Opracowano metode oznaczania telluru i jego
zwigzkow z zastosowaniem absorpcyjnej spek-
trometrii atomowej z atomizacja elektroter-
miczng (ET-AAS), ktéra umozliwia oznacza-
nie matych stezen telluru i jego zwigzkow na
poziomie 0,001 mg/m°.

Opracowano sposob przygotowania probki
powietrza do analizy instrumentalnej, zopty-
malizowano parametry analityczne 1 wykonano
walidacje opracowanej metody.

Metoda polega na zatrzymaniu na filtrze
membranowym telluru i jego zwigzkdéw obec-
nych w badanym powietrzu na stanowiskach
pracy. Filtr mineralizuje si¢ na drodze mokrej
(na goragco) w stezonym kwasie azotowym
isporzadzaroztwor do analizy w rozcienczonym
kwasie azotowym. W otrzymanym roztworze
tellur oznacza si¢ przy dtugosci fali 214,3 nm
metodg absorpcyjnej spektrometrii atomowe;j
z elektrotermiczng atomizacja w kuwecie
grafitowej, wraz z dodatkiem modyfikatora
matrycy — palladem i azotanem magnezu.

Przyjetoizwalidowano zakres pomiarowy dla
stezenia telluru w roztworze 10,00+ 100,00 pg/1.
Wyznaczony zakres pomiarowy odpowia-
da zakresowi stgzen telluru i jego zwiazkow

w powietrzu od okoto 0,001 do 0,01 mg/m? (dla
objetosci powietrza — 720 1 i krotnosci rozcien-
czania roztworu badanej probki & = 8). Zmia-
n¢ zakresu oznaczania telluru i jego zwiazkow
w powietrzu umozliwia zastosowanie inngj
krotno$ci rozciefczania roztworu badanej
probki, np.: dla £k = 20 — maksymalne ozna-
czane stezenie telluru i jego zwiazkow w po-
wietrzu wynosi 0,028 mg/m?. Precyzje rozcien-
czania nalezy uwzgledni¢ przy wyznaczaniu
niepewnosci metody.

Metoda charakteryzuje si¢ dobra doktadno-
$cig i precyzja, spelnia wymagania stawiane
procedurom oznaczania czynnikéw chemicz-
nych stosowanych do oceny narazenia zawo-
dowego zgodnie z wymaganiami zawartymi
w normie PN-EN 482:2012E.

Uzyskano dobre parametry walidacji — pre-
cyzje catkowita metody wynoszaca 6,01% i nie-
pewnos¢ catkowitag metody wynoszaca 14,27 %.

Metoda jest dostosowana do wykonywania
pomiardéw stezen telluru i jego zwigzkoéw na
stanowiskach pracy zgodnie z zasadami dozy-
metrii indywidualnej, co umozliwia przepro-
wadzenie najbardziej obiektywnej oceny nara-
zenia zawodowego.
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Opracowana metoda oznaczania telluru
i jego zwigzkOw zostata zapisana w postaci

procedury analitycznej, ktora zamieszczono
w zataczniku.
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ZALACZNIK

PROCEDURA ANALITYCZNA OZNACZANIA TELLURU
I JEGO ZWIAZKOW W POWIETRZU NA STANOWISKACH PRACY

1. Zakres stosowania metody

Metode podana w niniejszej procedurze sto-
suje si¢ do oznaczania telluru i jego zwigzkow
W powietrzu na stanowiskach pracy z zastoso-
waniem absorpcyjnej spektrometrii atomowej,
podczas przeprowadzania kontroli warunkéw
sanitarnohigienicznych.

Najmniejsze stezenie telluru i jego zwigzkdéw
w przeliczeniu na tellur, jakie mozna oznaczy¢
w warunkach pobierania probek powietrza
i wykonania oznaczania opisanych w niniejszej
procedurze, wynosi 0,001 mg/m® (dla objetosci
powietrza 720 I).

2. Normy zwiazane

PN-Z-04008-07:2002/Az1:2004 Ochrona czy-
sto$ci powietrza. Pobieranie probek. Zasady
pobierania probek powietrza w $rodowisku
pracy i interpretacji wynikow.

3. Zasada metody

Metoda polega na: przepuszczeniu znanej ob-
jetosci badanego powietrza przez filtr mem-
branowy, mineralizacji filtra na gorgco z za-
stosowaniem stezonego kwasu azotowego
i sporzadzeniu roztworu do analizy w roz-
cienczonym kwasie azotowym. Tellur i jego
zwiazki oznacza si¢ w tym roztworze metoda
absorpcyjnej spektrometrii atomowej z elek-
trotermiczng atomizacjg.

4. Wytyczne ogoblne

4.1. Czystos¢ odczynnikow
Podczas analizy, o ile nie zaznaczono inaczej,

nalezy stosowac odczynniki o stopniu czystosci
co najmniej cz.d.a.

Do przygotowywania wszystkich roztworow
nalezy stosowac¢ wode dwukrotnie destylowana
lub dejonizowana, zwana w dalszej tresci woda.

4.2. Naczynia laboratoryjne
W analizie nalezy uzywa¢ wylacznie naczyn
laboratoryjnych ze szkta borowo-krzemowego
lub polietylenu. Naczynia nalezy my¢ kolejno
roztworem detergentu, ciepta woda, roztwo-
rem kwasu azotowego(V) o ¢c(HNO,) = 1 mol/l,
woda destylowang, a nastepnie kilkakrotnie ptu-
ka¢ dwukrotnie destylowang lub demineralizo-
wana woda.

4.3. Przechowywanie roztworow
Roztwor wzorcowy podstawowy i posredni I
nalezy przechowywac¢ w naczyniach z poliety-
lenu.

4.4. Postepowanie z substancjami

chemicznymi
Wszystkie czynno$ci ze stezonymi kwasami
nalezy wykonywaé¢ w odziezy ochronnej i pod
sprawnie dziatajacym wyciagiem laboratoryj-
nym.

Pozostate po analizie roztwory odczynnikow
1 wzorcow nalezy gromadzi¢ w przeznaczonych
do tego celu pojemnikach i przekazywaé do
unieszkodliwienia uprawnionym instytucjom.

5. Odczynniki, roztwory i materialy

5.1. Argon sprezony
Stosowac argon sprezony N 5.0 — analizowany
czysty.

5.2. Kwas azotowy
Stosowac kwas azotowy stezony, 65-procento-
wy (m/m) o p = 1,42 g/ml.

5.3. Kwas azotowy, roztwor |
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Stosowaé kwas azotowy, roztwor o stgzeniu
c(HNO,) = 1 mol/l.

5.4. Kwas azotowy, roztwor 11
Stosowac¢ kwas azotowy, roztwor o stezeniu
¢(HNO,) = 0,1 mol/l.

5.5. Palladowy modyfikator
Stosowaé roztwor palladu, roztwor o st¢zeniu
c(Pd) = 10 g/l azotanu palladu Pd(NO,),, mo-
dyfikator matrycy do absorpcji atomowe;j, do-
stepny w handlu.

5.6. Magnezowy modyfikator
Stosowac roztwor magnezu, roztwor o stezeniu
c¢(Mg) = 10 g/l azotanu magnezu Mg(NO,),,
modyfikator matrycy do absorpcji atomowej,
dostepny w handlu.

5.7. Roztwor palladu i azotanu magnezu
Stosowaé roztwor modyfikatorow — palladu
1 azotanu magnezu, roztwor o stgzeniu 1g/l1 Pd
10,6 g/l Mg(NO,), przygotowany w nastgpu-
jacy sposob: z roztworu palladowego modyfi-
katora wg punktu 5.5. o stezeniu 10 g/l pobrac
1 ml i z roztworu magnezowego modyfikatora
wg punktu 5.6. o stezeniu 10 g/l pobra¢ 0,1 ml,
uzupetni¢ do kreski roztworem kwasu azoto-
wego wg punktu 5.4. o stezeniu c(HNO,) =
0,1 mol/l i doktadnie wymieszac.

5.8. Roztwor wzorcowy podstawowy telluru
Stosowac, dostepny w handlu, roztwor wzor-
cowy telluru do absorpcji atomowej o stezeniu
1 mg/ml.

5.9. Roztwor wzorcowy telluru do badania

wydajno$ci mineralizacji

Stosowac roztwor o stezeniu 40 pg/ml. Do kol-
by pomiarowej o pojemnosci 25 ml odmierzy¢
1 ml roztworu wzorcowego podstawowego wg
punktu 5.8., uzupemi¢ do kreski roztworem
kwasu azotowego wg punktu 5.4. i doktadnie
wymieszaé. Trwato$¢ roztworu przechowywa-
nego w chtodziarce wynosi trzydziesci dni.

5.10. Roztwor wzorcowy posredni telluru I
Do kolby pomiarowej o pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ 1 ml roztworu wzorcowego podsta-
wowego wg punktu 5.8., uzupehi¢ do kreski
roztworem kwasu azotowego wg punktu 5.4.
i doktadnie wymiesza¢. Stezenie telluru w tak

przygotowanym roztworze wynosi 10 pg/ml.
Trwatos$¢ roztworu przechowywanego w chto-
dziarce wynosi czternascie dni.

5.11. Roztwor wzorcowy posredni telluru I1
Do kolby pomiarowej o pojemnosci 10 ml od-
mierzy¢ 1 ml roztworu wzorcowego posred-
niego I wg punktu 5.10., uzupehi¢ do kreski
roztworem kwasu azotowego wg punktu 5.4.
i doktadnie wymiesza¢. Stezenie telluru w tak
przygotowanym roztworze wynosi 1 pg/ml.

Roztwor sporzadzi¢ bezposrednio przed wy-
konaniem oznaczenia.

5.12. Roztwor wzorcowy roboczy telluru
Do kolby pomiarowej o pojemnosci 10 ml od-
mierzy¢ 1 ml roztworu wzorcowego posrednie-
go Il wg 5.11., uzupehi¢ do kreski roztworem
kwasu azotowego wg 5.4. i doktadnie wymie-
sza¢. Stezenie telluru w tak przygotowanym
roztworze wynosi 100 pg/l.

Roztwor sporzadzi¢ bezposrednio przed wy-
konaniem oznaczenia.

5.13.Filtry membranowe
Stosowac filtry membranowe z estrow celulozy
o $rednicy poréow 0,85 um.

6. Przyrzady pomiarowe
i sprzet pomocniczy

6.1 Pompa ssaca
Stosowa¢ pomp¢ ssgcg umozliwiajacg pobiera-
nie powietrza ze statym strumieniem objgtosci
okreslonym wg punktu 7.

6.2. Kalibrator przeptywu
Stosowac¢ kalibrator przeptywu umozliwiaja-
cy ustawienie i kontrolg wielkosci strumienia
objetosci powietrza zasysanego zalecany przez
producenta probnika.

6.3. Spektrofotometr
Stosowaé spektrofotometr do absorpcji ato-
mowej umozliwiajacy oznaczanie telluru
1 jego zwigzkow za pomocg elektrotermiczne;j
atomizacji w kuwecie grafitowej z korekcja
tla (metoda Zeemana), wyposazony w: lam-
p¢ z wyladowaniem bezelektrodowym (EDL)

do oznaczania telluru, automatyczny podajnik
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probek i kuwety z platforma, pokrywane piro-
litycznie, stosowane do oznaczania pierwiast-
kéw lotnych.

W celu zapewnienia wymaganej czuto$ci
1 precyzji oznaczania telluru nalezy przyjaé na-
stepujace warunki pracy aparatu:

—  dlugosc fali 214,3 nm
— szczelina 20L
— catkowita objetos¢
dozowanej probki 20 ul
— objetos¢ dozowanego
modyfikatora matrycy 5 pl
— temperatura
suszenia probki 11°C 1130 °C;
czas — 75 sek.
— temperatura spopielania 1200 °C;
czas — 20 sek.
— temperatura atomizacji 2200 °C;
czas — 5 sek.

Pozostale parametry pracy spektrofotometru
nalezy dobra¢ w zaleznosci od indywidualnych
mozliwosci aparatu.

6.4. Ptyta grzejna do mineralizacji filtrow
Stosowac plyte grzejng do mineralizacji filtrow
w temperaturze okoto 140 °C.

7. Pobieranie prébek powietrza

Przed przystapieniem do pomiaréw skalibro-
waé¢ uktad do pobierania probek powietrza
wedlug instrukcji producenta kalibratora dla
przeplywu wymaganego przez producenta
probnika. Stosowaé kalibrator przeptywu wg
punktu 6.2.

Przy pobieraniu probek powietrza nale-
zy stosowa¢ zasady podane w normie PN-Z-
-04008-07.

W miejscu pobierania probek, przez filtr wg
punktu 5.13. przepusci¢ do 960 1 powietrza ze
strumieniem objetosci zalecanym przez produ-
centa probnika (najczgsciej 2 I/min).

8. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Do wzorcowania spektrofotometru stosowac
roztwory telluru o stezeniach w mikrogramach
na litr: 10; 25; 50; 75 1 100, sporzadzone przy
uzyciu automatycznego podajnika probek
7 jednego roztworu wzorcowego roboczego
wg punktu 5.12. o stezeniu 100 pg/l. Do roz-
cienczania uzywac roztworu 0,1 mol/l kwasu
azotowego. Przeprowadzi¢ atomizacj¢ tych
roztwordw i probki zerowej dozowanych wraz
z palladem i azotanem magnezu do kuwety.

Pomiar absorbancji wykona¢ w funkcji po-
wierzchni piku. Dla kazdego st¢zenia wzorca
wykona¢ dwukrotny pomiar absorbancji inte-
gralnej telluru, przyjmujac ustalone wg punktu
6.3. warunki pracy spektrofotometru.

Sporzadzi¢ krzywa wzorcowa, korzystajac
z automatycznego wzorcowania i komputero-
wego zbierania danych analitycznych, zgodnie
z instrukcja do aparatu.

Krzywa wzorcowa nalezy sporzadzi¢ bezpo-
$rednio przed wykonaniem oznaczania.

9. Wykonanie oznaczania

Filtr, na ktéry pobrano probke powietrza, na-
lezy umiesci¢ w zlewce o pojemnosci 50 ml,
doda¢ 2 ml kwasu azotowego wg punktu 5.2.
i ogrzewa¢ powoli na ptycie grzejnej w tem-
peraturze okoto 140 °C az do odparowania
kwasu prawie do sucha. Operacje powtorzy¢
dwukrotnie z uzyciem 2 ml kwasu azotowe-
go wg punktu 5.2. Nastepnie, po wystudze-
niu zlewki, doda¢ 4 ml kwasu azotowego wg
punktu 5.3. i pozostawi¢ przez okoto 30 min.
Zawartos¢ zlewki przenies¢ ilosciowo 5. + 6.
porcjami kwasu azotowego wg punktu 5.4. do
kolby o pojemnosci 10 ml i uzupetni¢ do kreski
kwasem azotowym wg punktu 5.4., uzyskujac
roztwor po mineralizacji. Do kolb o pojemno-
$ci 10 ml odmierzy¢ po 1,25 ml uzyskanych
roztworow i uzupetni¢ do kreski kwasem azo-
towym (0,1 mol/l) wg punktu 5.4., uzyskujac
roztwor probki badane;.
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Jednoczesénie z mineralizacja filtra, na kto-
ry pobrano probke powietrza, przeprowadzi¢
w identyczny sposob mineralizacje czystego fil-
tra i przygotowac w sposob identyczny jak roz-
twor probki badanej (roztwor do $lepej proby).

Wykona¢ pomiar absorbancji roztworu do
badania i roztworu do $lepej proby, przyjmujac
takie same warunki pomiarowe jak przy spo-
rzadzaniu krzywej wzorcowej. Do zerowania
spektrofotometru stosowac roztwor kwasu azo-
towego wg punktu 5.4. Stezenie telluru w roz-
tworze do badania i roztworze do $lepej proby
odczytaé z krzywej wzorcowej (obliczane jest
automatycznie).

W przypadku gdy stezenie telluru w roztwo-
rze badanej probki przekroczy zakres krzywej
wzorcowej, probke nalezy odpowiednio roz-
cienczy¢, sporzadzajac roztwor probki roz-
cienczonej lub skorzysta¢ z automatycznego
rozcienczania za pomocg podajnika probek.
Wykona¢ pomiar absorbancji integralnej roz-
tworu probki po rozcienczeniu, odczytac ste-
zenie telluru jak w przypadku roztworu bada-
nej probki, natomiast krotno$¢ rozcienczenia
probki (k) uwzgledni¢ przy obliczaniu wyniku
oznaczania wg punktu 10.

10. Sprawdzenie wydajnosci
mineralizacji

Na sze$¢ filtrow wg punktu 5.13. umieszczo-
nych w zlewkach o pojemnos$ci 50 ml nanies$¢
po 120 ml roztworu do badania odzysku wg
punktu 5.9. i pozostawi¢ do nastgpnego dnia
do wyschnigcia. Nastepnie sporzadzi¢ roz-
twory do badania wydajnosci mineralizacji,
tj. do kazdej zlewki doda¢ po 2 ml kwasu azo-
towego(V) wg punktu 5.2. i ogrzewa¢ na pty-
cie grzejnej o temperaturze okoto 140 °C az
do uzyskania suchej pozostatosci. Operacje
powtorzy¢ dwukrotnie. Nastgpnie do zlewek
doda¢ po 4 ml roztworu kwasu azotowego-
(V) wg punktu 5.3. i pozostawi¢ przez okoto
30 min. Przenies$¢ ilosciowo ich zawartos¢ 5. +

6. porcjami kwasu azotowego wg punktu 5.4.
do kolby o pojemnosci 10 ml, uzupehi¢ do
kreski kwasem azotowym wg punktu 5.4. i
wymiesza¢. Do kolb o pojemnosci 10 ml od-
mierzy¢ po 1,25 ml uzyskanych roztworow
i uzupeli¢ do kreski kwasem azotowym
(0,1 mol/l) wg punktu 5.4.

Jednoczesnie przygotowa¢ w kolbach o po-
jemnos$ci 10 ml roztwor kontrolny z czystego
filtra oraz trzy roztwory poréwnawcze przez
odmierzenie do kolb po 120 ml roztworu do
badania odzysku wg punktu 5.9. Nastepnie roz-
twory rozcienczy¢ i tak postepowac, jak przy
sporzadzaniu roztworéw do badania wydajno-
$ci mineralizacji.

Wykona¢ dwukrotny pomiar absorbancji
roztworow probek do badania wydajnosci mi-
neralizacji, roztworu kontrolnego oraz roztwo-
row porownawczych, przyjmujac ustalone wg
punktu 6.3. warunki pracy spektrofotometru.
Do zerowania spektrofotometru nalezy uzywac
roztworu probki zerowej. Wspotczynnik wy-
dajnosci mineralizacji dla telluru (w ) obliczy¢
na podstawie wzoru:

w ktorym:
C, — stezenie telluru w roztworze do ba-
dania  wydajnosci  mineralizacji,
w mikrogramach na litr,
C, — stgzenie telluru w roztworze kontrol-
nym, w mikrogramach na litr,
C - stezenie telluru w roztworze porow-

nawczym, w mikrogramach na litr.

Nastepnie obliczy¢ $rednig warto$¢ wspot-
czynnika wydajno$ci mineralizacji dla telluru
jako $rednig arytmetyczng otrzymanych warto-
sci w . Wspdtczynnik ten powinien wynosi¢
1,00 + 0,05. W przeciwnym razie nalezy zasto-
sowac inny, bardziej wydajny sposob minerali-
zacji probki.
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11. Obliczanie wyniku oznaczania C— stezenie telluru w roztworze badanej
probki, w mikrogramach na litr,
Stezenie telluru i jego zwigzkow (X), w prze- C, — stegzenie telluru w roztworze do $le-
liczeniu na tellur, w badanym powietrzu ob- pej proby, w mikrogramach na litr,
liczy¢ w miligramach na metr sze$cienny na V,— objetos¢ badanego roztworu, po
podstawie wzoru: mineralizacji, w mililitrach (V, =
10 ml),
Yo (C—Cs)‘ 14 n V' — objeto$¢ powietrza przepuszczonego
Ty w1000 ’ B przez filtr, w litrach,
w — srednia warto$¢ wspofczynnika wy-
dajnos$ci mineralizacji,
w ktorym: k — krotno$¢ rozcienczenia (k = 8).
INFORMACJE DODATKOWE
Badania przeprowadzono z zastosowaniem — granica wykrywalnosci,
spektrofotometru AA firmy Thermo Electron LOD 0,93 pg/ml
Corporation SOLAAR M przystosowanego do —  wspotczynnik
pracy z ptomieniem powietrze-acetylen wypo- korelacji 0,9998
sazonego w lampe z katoda wnekowa do ozna- —  precyzja catkowita
czania telluru. metody 6,01%
Na podstawie wynikéw przeprowadzonych — niepewnos¢ catkowita
badan uzyskano nastgpujace dane walidacyjne: metody 14,27%.

—  granica oznaczania
ilosciowego, LOQ 2,8 ug/l
(0,0003 mg/m?

dla7201i k=8)




