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Metode stosuje si¢ do oznaczania: otowiu, kadmu, srebra, miedzi, selenu, antymonu, niklu, arsenu, chromu,
glinu, manganu, zelaza oraz ich zwigzkoéw a takze tlenku cynku, tlenku magnezu, tlenku wapnia i pentatlenku
wanadu w powietrzu na stanowiskach pracy z zastosowaniem absorpcyjnej spektrometrii atomowej, podczas
przeprowadzania kontroli warunkéw sanitarnohigienicznych.

Opracowana metoda jest uniwersalna, z uwagi na zaproponowang metod¢ przygotowania do oznaczania roz-
tworu pobranej na stanowisku pracy probki powietrza.

Opracowang metoda mozna oznacza¢ zardéwno pyt(dym) catkowity glinu, jak i frakcje respirabilng. Metody nie
nalezy stosowac do oznaczania gazowych zwiazkoéw arsenu i selenu.

Najmniejsze stezenia substancji, jakie mozna oznaczy¢ w warunkach pobierania probek powietrza (250 1) i wy-
konania oznaczania niniejsza metoda wynosza: antymon: 0,04 mg/m? arsen: 0,0008 mg/m?, chrom: 0,05 mg/m?®,
glin: 0,25 mg/m® (catkowity), 0,12 mg/m® (respirabilny), kadm: 0,0006 mg/m®, mangan: 0,030 mg/m®, miedz:
0,008 mg/m?® (dymy), 0,08 mg/m® (pyty), nikiel: 0,02 mg/m®, pentatlenek wanadu: 0,004 mg/m®, otow: 0,004 mg/m’,
selen: 0,008 mg/m®, srebro: 0,004 mg/m?, tlenek cynku: 0,4 mg/m?, tlenek magnezu: 0,4 mg/m® (dymy) i 1,0 mg/m?
(pyly), tlenek wapnia: 0,14 mg/m® oraz zelazo: 0,4 mg/m°.

UWAGI WSTEPNE

Przedstawiona metoda stanowi poszerzong wersj¢ metody opublikowanej w kwartalniku
,,Podstawy i Metody Oceny Srodowiska” 2003, nr 4(38), ktora obejmowata 13 metali i me-
taloidow oraz ich zwigzkow. Obecnie wigczono do niej metody oznaczania: manganu, glinu i
ich zwigzkow oraz pentatlenku wanadu. Metoda oznaczania glinu umozliwia przeprowadze-
nie oceny narazenia zawodowego zaro6wno na pyt catkowity, jak i frakcj¢ respirabilng.
Opracowang metoda mozna oznacza¢ z jednej probki powietrza 16 czynnikow che-
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micznych, przynajmniej od poziomu 1/10 warto$ci NDS kazdego z nich. Opracowana meto-
da jest uniwersalna, z uwagi na zaproponowang metode przygotowania do oznaczania roz-
tworu probki powietrza. W tabeli 1. podano warto$ci normatywow higienicznych metali i ich
zwigzkdéw wystepujacych w roznych procesach z udziatem metali.

Z uwagi na fakt, ze opracowana metoda obejmuje powszechnie wystgpujace w $ro-
dowisku pracy metale i metaloidy moze by¢ stosowana na stanowiskach, np.: rafinacji metali
ciezkich oraz lekkich, produkcji wyrobow metalowych, w odlewniach, galwanicznego nakta-
dania powtok, spawania oraz w hutnictwie i metalurgii.

Tabela 1.

Wartosci najwyzszych dopuszczalnych stezen (NDS) i najwyzszych dopuszczalnych
stezen chwilowych (NDSCh) metali i metaloidéw

Warto$¢ Wartos¢
Nazwa substancji NDS, NDSCh,
mg/m® mg/m®

Metale i ich zwigzki

Antymon i jego zwigzki nieorganiczne — W przeliczeniu na Sb 0,5 -
Arsen i jego zwiazki — w przeliczeniu na As 0,01 -
Chrom metaliczny i zwigzki chromu(lll) i (11) w przeliczeniu na Cr 0,5 -
Cynku tlenek — w przeliczeniu na Zn — dymy 5 10
Glin metaliczny, tritlenek glinu, wodorotlenek glinu — w przeliczeniu
na Al

— pyt, dym catkowity 2,5 -

— pyl, dym respirabilny 1,25 -
Kadm i jego zwigzki nieorganiczne — w przeliczeniu na Cd:

— pyty i dymy 0,01 -
Magnezu tlenek:

—dymy 5 _

- pyly 10 -
Mangan i jego zwigzki nieorganiczne 0,3 -
Miedz i jej zwiazki — w przeliczeniu na Cu

— dymy tlenkow i sole rozpuszczalne 0,1 0,3

— pyly tlenkéw i sole nierozpuszczalne 1 2

Nikiel i jego zwiazki, z wyjatkiem tetrakarbonylku niklu (niklu karbo- 0,25 -
nylku) — w przeliczeniu na Ni

Otow i jego zwiazki nieorganiczne — w przeliczeniu na Pb 0,05 —
Selen i jego zwiazki z wyjatkiem salanu — w przeliczeniu na Se 0,1 0,3
Srebro (dymy i pyly) oraz zwigzki nierozpuszczalne srebra w przeliczeniu 0,05 -
na Ag
Wanadu pentatlenek:
— dymy 0,05 0,1
—pyly 0,05 0,5
Wapnia tlenek (pyty) 2 6
Zelaza tlenki 5 —
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PROCEDURA ANALITYCZNA

1. Zakres stosowania metody

Metode podang w procedurze stosuje si¢ do oznaczania: otlowiu, kadmu, srebra, miedzi, sele-
nu, antymonu, niklu, arsenu, chromu, zelaza, manganu, glinu i ich zwigzkow oraz tlenku cyn-
ku, tlenku magnezu, tlenku wapnia i pentatlenku wanadu w powietrzu na stanowiskach pracy z
zastosowaniem absorpcyjnej spektrometrii atomowej, podczas przeprowadzania kontroli wa-
runkow sanitarnohigienicznych. Metody nie nalezy stosowac¢ do oznaczania gazowych zwigz-
kow arsenu i selenu.
Najmniejsze st¢zenia substancji, jakie mozna oznaczy¢ w warunkach pobierania pro-
bek powietrza (250 1) i wykonanla oznaczania opisanych w niniejszej procedurze, wynosza:
— antymon: 0,04 mg/m
— arsen: 0,0008 mg/m
— chrom: 0,05 mg/m®
— glin:
. 0,25 mg/m (catkowity)
. 0,12 mg/m? (resplrabllny)
— kadm: 0,0006 mg/m®
— mangan: 0,030 mg/m?
—  miedz:
. 0,008 mg/m (dymy)
. 0,08 mg/m? (pyay)
— nikiel: 0,02 mg/m
— pentatlenek wanadu 0,004 mg/m
— olow: 0,004 mg/m
— selen: 0,008 mg/m®
— srebro: 0,004 mg/m?
— tlenek cynku: 0,4 mg/m?
— tlenek magnezu
. 04 mg/m (dymy)
. 1,0 mg/m® (pyty)
— tlenek wapnia: 0,14 mg/m®
— zelazo: 0,4 rn,g/m3

3

2. Normy powolane

PN-Z-04008-07 Ochrona czysto$ci powietrza. Pobieranie probek. Zasady pobierania probek
powietrza w Srodowisku pracy i interpretacji wynikow.

PN-79/Z-04126.01 Ochrona czystosci powietrza. Badania zawarto$ci chromu i jego zwiazkow.
Oznaczanie chromu 1 jego zwigzkow na stanowiskach pracy metoda absorpcyjnej spektrome-
trii atomowe;j.

PN-87/Z-04100/03 Ochrona czystos$ci powietrza. Badania zawartosci cynku i jego zwigzkow.
Oznaczanie cynku i tlenku cynkowego na stanowiskach pracy metodg absorpcyjnej spektrome-
trii atomowej.

PN-89/Z-04206/02 Ochrona czystosci powietrza. Badania zawartosci tlenku magnezowego.
Oznaczanie tlenku magnezowego na stanowiskach pracy metoda absorpcyjnej spektrometrii
atomowe;j.
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PN-79/Z-04125.02 Ochrona czystosci powietrza. Badanie zawarto$ci manganu i jego zwigz-
kow. Oznaczanie manganu i jego zwigzkoéw na stanowiskach pracy metoda absorpcyjnej spek-
trometrii atomowej.

PN-90/Z-04157/03 Ochrona czystosci powietrza. Badania zawartosci tlenku wapniowego.
Oznaczanie tlenku wapniowego na stanowiskach pracy metoda absorpcyjnej spektrometrii
atomowej.

PN-Z-04253 : 1997 Ochrona czystosci powietrza. Oznaczanie zelazowanadu na stano-
wiskach pracy metoda ptomieniowg absorpcyjnej spektrometrii atomowe;j.

PN-91/Z-04030/05 Ochrona czystosci powietrza. Badania zawarto$ci pylu. Oznaczanie pytu
catkowitego na stanowiskach pracy metoda filtracyjno-wagowa.

PN-91/Z-04030/06 Ochrona czystosci powietrza. Badania zawartoéci pytu. Oznaczanie pytu
respirabilnego na stanowiskach pracy metoda filtracyjno-wagowa.

PN-Z-04316:2004 Ochrona czystosci powietrza. Oznaczanie pentatlenku wanadu na stanowi-
skach pracy metodg bezptomieniowsg absorpcyjnej spektrometrii atomowej.

3. Zasada metody

Znang objetos¢ badanego powietrza przepuszcza si¢ przez filtr membranowy w celu osadzenia
na nim metali i metaloidow oraz ich zwigzkoéw. Filtr po pobraniu probki powietrza mineralizu-
je sie w kwasie azotowym 1 sporzadza roztwoér do analizy w rozcienczonym kwasie azotowym.
Poszczegblne substancje chemiczne oznacza si¢ w tym roztworze metodg absorpcyjnej spek-
trometrii atomowej:
— z kuwetg grafitowa 1 korekcja tta Zeemana (otéw, kadm, nikiel, miedz, arsen, an-
tymon, srebro, glin, selen i wanad)
— z plomieniem powietrze-acetylen (zelazo, chrom, mangan, tlenek cynku — jako
cynk, tlenek wapnia — jako wapn, tlenek magnezu — jako magnez).

4. Wytyczne ogolne

4.1. Czysto$¢ odczynnikdw
Podczas analizy, o ile nie zaznaczono inaczej, nalezy stosowaé odczynniki o stopniu czystosci
co najmniej cz.d.a. oraz wod¢ podwdjnie destylowana, zwana w dalszej tresci woda.

4.2. Naczynia laboratoryjne
W analizie nalezy uzywaé¢ wylacznie naczyn laboratoryjnych ze szkta borowokrzemowego lub
polietylenu, a do mineralizacji filtrow — zlewek teflonowych. Naczynia nalezy my¢ kolejno
roztworem detergentu, ciepta woda, roztworem kwasu azotowego o ¢(HNOj3) = 1 mol/l, woda
destylowana, a nastepnie kilkakrotnie ptuka¢ dwukrotnie destylowana.

4.3. Przechowywanie roztworow
Roztwory wzorcowe nalezy przechowywac¢ w naczyniach z polietylenu.

5. Odczynniki, roztwory i materialy
5.1. Argon sprezony

Stosowac¢ argon sprezony o stopniu czystosci wg instrukcji do aparatu.
5.2. Acetylen rozpuszczony
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Klasy czystosci A wg wymagan zawartych w normie PN-C-84905: 1998

5.3. Kwas azotowy

Stosowac¢ kwas azotowy stezony, 65-procentowy (m/m) od = 1,42 g/ml.

5.4. Kwas azotowy, roztwor I

Stosowac¢ kwas azotowy, roztwor o st¢zeniu c(HNO3) = 1 mol/I.

5.5. Kwas azotowy, roztwor 11

Stosowac kwas azotowy, roztwor o stezeniu ¢(HNO3) = 0,1 mol/l.

5.6. Roztwory wzorcowe podstawowe pierwiastkow

Stosowac dostgpne w handlu roztwory wzorcowe poszczegdlnych pierwiastkow do
absorpcji atomowej 0 stezeniu 1 mg/ml.

5.7. Roztwory wzorcowe robocze poszczegolnych pierwiastkow
Stosowacé roztwory poszczegdlnych pierwiastkow o nastepujacych stezeniach w mikrogramach
na mililitr:

— antymon: 0,016; 0,032; 0,080; 0;160

— arsen: 0,008; 0,016; 0,032; 0,064

— chrom: 0,26; 0,52; 1,04; 2,60

- c¢ynk:0,1;0,2;0,5; 1,0

— glin: 0,008; 0,016; 0,032; 0,080

— kadm: 0,00024; 0,0006; 0,0012; 0,0024

— magnez: 0,25; 0,50; 1,0; 2,0

— mangan: 0,15; 0,30; 0,60; 1,50

— miedz: 0,008; 0,016; 0,032; 0,064

— nikiel: 0,008; 0,016; 0,040; 0,080

— otow: 0,008; 0,016; 0,032 1 0,064

— selen: 0,016; 0,032; 0,080; 0,120

— srebro: 0,0016; 0,0032; 0,0064; 0,012

— wanad: 0,020; 0,050; 0,100; 0,200

— wapn: 0,5; 1,0; 2,0; 5,0

— zelazo: 0,5; 1,0; 2,0; 5,0.

5.8. Filtry membranowe
Stosowac filtry membranowe (nitrocelulozowe) o $rednicy porow 0,85 pm.

6. Przyrzady pomiarowe i sprzet pomocniczy

6.1. Pompa ssaca
Stosowa¢ pompe ssacg umozliwiajaca pobieranie powietrza ze stalym strumieniem objetosci
okreslonym wg punktu 7.
6.2. Spektrofotometr |
Stosowac spektrofotometr do absorpcji atomowej z kuwetg grafitowa 1 korekcja tla Zeemana,
wyposazony w lampy z katoda wngkowa do oznaczania: kadmu, niklu, miedzi, otowiu, srebra,
antymonu, glinu i wanadu oraz o podwyzszonej intensywnos$ci — arsenu i selenu.
W celu zapewnienia wymaganej czutosci i precyzji oznaczania, nalezy przyjac¢ nastgpu-
jace warunki pracy aparatu:
— arsen:
« dhugos¢ fali 193,7 nm
« objetos¢ wstrzykiwanej probki 10 pl
. temperatura atomizacji 2600 °C, czas atomizacji 2 s
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— otow:

« dhugos¢ fali 283,3 nm

« objetos$¢ wstrzykiwanej probki 10 ul

. temperatura atomizacji 2100 °C, czas atomizacji 2 s
— nikiel:

« dlugos¢ fali 232 nm

« objetos¢ wstrzykiwanej probki 10 pl

. temperatura atomizacji 2400 °C, czas atomizacji 2 s
— selen:

« dlugos¢ fali 196 nm

« objetos¢ wstrzykiwanej probki 10 pl

. temperatura atomizacji 2600 °C, czas atomizacji 2 s
— miedz:

« dhugos¢ fali 327,4 nm

« objetos¢ wstrzykiwanej probki 10 pl

. temperatura atomizacji 2300 °C, czas atomizacji 2's
— antymon:

« dhugos¢ fali 217,6 nm

« objetos¢ wstrzykiwanej probki 10 pl

. temperatura atomizacji 2000 °C, czas atomizacji 2 s
— kadm:

o dhugos¢ fali 228,8 nm

« objetos¢ wstrzykiwanej probki 10 pl

. temperatura atomizacji 1800 °C, czas atomizacji 2 s
— srebro:

o dhugos¢ fali 328,1 nm

« objetos¢ wstrzykiwanej probki 10 ul

. temperatura atomizacji 2000 °C, czas atomizacji 2 s
—glin:

« dtugos¢ fali 396,2 nm

« objetos¢ wstrzykiwanej probki 10 pl

. temperatura atomizacji 2500 °C, czas atomizacji 2 s
— wanad:

« wedtug normy PN-Z-04316:2004.

Pozostale parametry pracy — natezenie pradu lampy, szerokos$¢ szczeliny, przeptywy
argonu, szczegdlowy program temperaturowy pracy kuwety (z uwzglednieniem powyzszych
wymagan), nalezy dobra¢ w zaleznosci od indywidualnych mozliwosci aparatu i zalecen pro-
ducenta.

6.3. Spektrofotometr Il
Nalezy stosowac spektrofotometr do absorpcji atomowej przystosowany do pracy z ptomie-
niem powietrze-acetylen, wyposazony w lampy z katodg wnekowa do oznaczania: chromu,
cynku, magnezu, wapnia, Zelaza i manganu.

W celu zapewnienia wymaganej czutosci 1 precyzji oznaczania poszczegdlnych pier-
wiastkow, nalezy przyjac nastgpujace warunki pracy aparatu:

— chrom wg wymagan zawartych w normie PN-79/Z-04126.01

— cynk wg wymagan zawartych w normie PN-87/Z-04100/03

— magnez wg wymagan zawartych w normie PN-89/Z-04206/02
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— mangan wg wymagan zawartych w normie PN79/Z-04125.02
— wapn Wg wymagan zawartych w normie PN-90/Z-04157/03
— zelazo wg wymagan zawartych w normie PN-Z-04253:1997.

7. Pobieranie probek powietrza

Przy pobieraniu probek powietrza w celu oznaczania metali (rowniez pytu (dymu) catkowitego
oraz respirabilnego glinu) i ich zwigzkow, nalezy stosowa¢ wymagania zawarte w normie
PN-Z-04008-07:2002.

W miejscu pobierania probki przez filtr wg punktu 5.8. umieszczony w oprawce (jak
przy pobieraniu probek pytu catkowitego wg wymagan zawartych w normie PN-91/Z-04030/05)
przepusci¢ od 250 do 720 1 powietrza ze strumieniem objetosci nie wigkszym niz 2 1/min.

Pobieranie probek powietrza do oznaczania frakcji repirabilnej pytu (dymu) glinu: w
miejscu pobierania probki przez filtr wg punktu 5.8. umieszczony w mikrocyklonie (jak przy
pobieraniu frakcji respirabilnej pytlu wg wymagan zawartych w normie PN-91/Z-04030/06)
przepuscic¢ do 250 1 powietrza ze strumieniem objetosci nie wigkszym niz 2 1/min.

8. Wzorcowanie spektrofotometrow

Bezposrednio przed przeprowadzeniem oznaczania danego pierwiastka w roztworze badanej
probki dokona¢ wzorcowania spektrofotometru, uzywajac czterech roztworéw wzorcowych o
stezeniach tego pierwiastka wg punktu 5.7., ktore nalezy wstrzykna¢ dwukrotnie do kuwety
grafitowej, przyjmujac warunki ustalone wg punktu 6.2. — otow, nikiel, arsen, antymon, srebro,
kadm, selen, miedz, glin i wanad oraz wg punktu 6.3. — cynk, zelazo, magnez, wapn, chrom i
mangan.

Do zerowania spektrofotometru uzywac roztworu kwasu azotowego wg punktu 5.5.

W przypadku gdy spektrofotometr wg punktu 6.2. umozliwia wykonanie wzorcowania z

jednego roztworu wzorcowego, nalezy uzy¢ roztworu wzorcowego o stezeniu:

— antymon 0,080 pg/ml

— arsen 0,040 pg/ml

— glin 0,040 pg/ml

— kadm 0,0012 pg/ml

— miedz 0,040 pg/ml

— nikiel 0,040 pg/ml

— otow 0,040 pg/ml

— selen 0,080 pg/ml

— Srebro 0,008 pg/ml

— wanad 0,100 pg/ml.

9. Wykonanie oznaczania

Filtr, na ktéry pobrano probke powietrza (pyt catkowity), nalezy umiesci¢ w zlewce teflo-
nowej o pojemnosci 100 ml, doda¢ 3 ml kwasu azotowego wg punktu 5.3. i ogrzewac na pty-
cie grzejnej w temperaturze okoto 140 °C, az filtr si¢ rozpusci i dalej ogrzewaé az do odparo-
wania kwasu prawie do sucha. Ponownie doda¢ do zlewki 2 ml kwasu azotowego 1 ogrzewac
az do odparowania kwasu. Nastepnie doda¢ do zlewki 4 ml kwasu azotowego wg punktu 5.4. i
pozostawi¢ na okoto 30 ml. Zawartos¢ zlewki przenies¢ ilosciowo 2 + 3 porcjami kwasu azo-

75



towego wg punktu 5.5. do kolby o pojemnosci 25 ml i uzupetni¢ do kreski rozcienczonym
kwasem azotowym wg punktu 5.5., uzyskujac roztwor zmineralizowanej probki.

Filtr, na ktory pobrano probke do oznaczania frakcji respirabilnej glinu, nalezy podaé
poczatkowo identycznej procedurze. Natomiast roztwor po mineralizacji tego filtra przeniesé
2 + 3 porcjami kwasu azotowego wg punktu 5.5. do kolby o pojemnosci 25 ml i uzupetni¢ do
kreski rozcienczonym kwasem azotowym wg punktu 5.5., uzyskujac roztwor nr 2.

W celu oznaczania poszczegolnych pierwiastkow, nalezy przygotowaé nastepujace roz-
twory badanych probek:

— antymon, kadm, nikiel, srebro i tlenek magnez — pyty tlenku — pobiera si¢ 1 ml roz-

tworu probki po mineralizacji i uzupetnia do 25 ml roztworem kwasu azotowego wg

punktu 5.5. (krotno$¢ rozcienczenia k = 25)

— miedz — dymy i magnez — dymy tlenku — pobiera si¢ 2,5 ml roztworu probki po mi-

neralizacji i uzupetnia do 25 ml roztworem kwasu azotowego wg punktu 5.5. (k = 10)

— oléw 1 selen — pobiera si¢ 5 ml roztworu probki po mineralizacji i uzupehia do 25 ml

roztworem kwasu azotowego wg punku 5.5. (k = 5)

— glin — pyl(dym) catkowity — pobiera si¢ 0,8 ml roztworu probki po mineralizacji

i uzupelia do 250 ml wodg (k = 312,5)

— glin — pyt (dym) respirabilny — pobiera si¢ 1,6 ml roztworu nr 2 i uzupetnia do 250 ml

woda (k = 156)

— cynk — pobiera si¢ 3 ml roztworu probki po mineralizacji i uzupetnia do 100 ml

roztworem kwasu azotowego wg punktu 5.5. (k = 33,3)

— zelazo — pobiera si¢ 1,25 ml roztworu probki po mineralizacji i uzupetnia do 10 ml

roztworem kwasu azotowego wg punktu 5.5. (k = 8)

— miedz — pyly — pobiera si¢ 1 ml roztworu probki po mineralizacji 1 uzupetnia do 100 ml

roztworem kwasu azotowego wg punktu 5.5. (k = 100)

— wapn, chrom 1 mangan — pobiera si¢ 5 ml roztworu probki po mineralizacji 1 uzu-

petnia do 10 ml (k = 2)

— arsen — arsen oznacza si¢ w roztworze zmineralizowanej probki (k = 1)

— wanad — pobiera si¢ 2 ml roztworu probki po mineralizacji i uzupetnia do 25 ml

roztworem kwasu azotowego wg punktu 5.5. (k = 12,5).

Uwaga

Jezeli zachodzi potrzeba oznaczania danej substancji w innym zakresie st¢zen, mozna dla tej
substancji zastosowac inng krotno$¢ rozcienczenia.

Jednoczesnie z mineralizacjg filtra, na ktéry pobrano probke powietrza, przeprowadzic¢
w identyczny sposdb mineralizacj¢ czystego, nieuzywanego filtra, w celu sporzadzenia roz-
tworu odniesienia po mineralizacji. Nastepnie przygotowaé jak podano wczesniej roztwory
odniesienia dla kazdego oznaczanego pierwiastka.

W celu oznaczania: otowiu, kadmu, arsenu, miedzi, antymonu, niklu, selenu, srebra,
glinu i wanadu nalezy wykona¢ dla kazdego z nich wzorcowanie spektrofotometru I wg punk-
tu 8. Nastepnie wstrzyknag¢ dwukrotnie okreSlony roztwor badanej probki i odpowiedniej
probki odniesienia. Stgzenie oznaczanego pierwiastka w badanej probce 1 probce odniesienia
jest podawane automatycznie.

W celu oznaczenia: cynku, chromu, magnezu, zelaza, wapnia 1 manganu wykona¢ dla
kazdego z nich wzorcowanie spektrofotometru I wg punktu 8. Nast¢pnie poda¢ do palnika
spektrofotometru roztwor badanej probki i odpowiedniej probki odniesienia. St¢zenie ozna-
czanego pierwiastka w badanej probce i probce odniesienia jest podawane automatycznie.
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Zaproponowany sposob mineralizacji (z HNO3) moze nie by¢ dostatecznie skuteczny
w przypadku obecno$ci w badanym powietrzu niektorych zwiazkow otowiu, antymonu, srebra
i selenu (nie uzyskuje si¢ wowczas przezroczystego, klarownego roztworu zmineralizowanych
probek). Nalezy wtedy zastosowac inny, bardziej efektywny sposéb mineralizacji, np. z dodat-
kiem kwasu solnego. Po powtorzeniu operacji z HNO3, do probki dodaje si¢ 1 ml stezonego
HCI, ogrzewa roztwor przez kilka minut w temperaturze 140 °C i po ostudzeniu zawarto$é
zlewki przenosi si¢ do kolb pomiarowych o pojemnosci 25 ml. Dalej nalezy postepowaé w
identyczny sposob jak w przypadku mineralizacji z samym kwasem azotowym.

10. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie czynnika (X) w badanym powietrzu obliczy¢ w miligramach na metr sze$cienny, na
podstawie wzoru:

w ktorym:
— C - stgzenie oznaczanego pierwiastka w roztworze badanej probki, w mikrogra-
mach na mililitr
— Co — stezenie oznaczanego pierwiastka w roztworze probki odniesienia, w mikro-
gramach na mililitr
— Vi — objetos¢ roztworu badanej probki, w mililitrach (V1= 25 ml)
— 'V — objetos$¢ powietrza przepuszczonego przez filtr, w litrach
— k — krotnos¢ rozcienczenia
— W — wspdtczynnik przeliczeniowy cynku, wapnia, oraz magnezu na tlenek odpo-
wiednio: 1,244; 1,398 i 1,658 wanadu na pentatlenek: 1,78.

INFORMACJE DODATKOWE

Dane walidacyjne dla wigkszosci substancji sg zamieszczone w kwartalniku ,,Podstawy i Me-
tody Oceny Srodowiska Pracy” 2003, 4(36), 111.
Dane walidacyjne dla glinu:
— granica oznaczania ilosciowego: 6 ng/ml
— wspotczynnik korelacji: 1,000
— precyzja catkowita metody: 7,32%
— niepewnos¢ catkowita metody:
« 15,67% — mineralizacja z HNO3
« 15,45% — mineralizacja z HNOg3 i HCI.
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EWA GAWEDA

Metals and metalloids and theirs compounds — complemented determination metod

Abstract

The method is based on stopping of selected metals and metalloids and theirs compounds on membrane filter,
mineralization the sample with concentrated nitric acid or with nictric acid and hydrochloric acid, and preparation
solution to analysis in diluted nitric acid.

Antymony, arsenic, cadmium, copper, lead, nickel, selenium, silver, vanadium In the solution are determined
by atomic absorption spektrometry with graphite tube. Aluminium, calcium chromium, iron, manganese,
magnesium and zinc are determinated by flame atomic spectrophotometry.

The detection limits of determinated substances for presented method are: aluminium — 0.25 mg/m? (total dust)
and 0.12 mg/m? (respirabile dust), arsnic — 0.0008 mg/m?, chromium — 0.05 mg/m?, cadmium — 0.0006 mg/m°,
manganese — 0.030 mg/m®, copper — 0.008 mg/m® (fumes) and 0.08 mg/m? (dusts), nickel — 0.02 mg/m®, vanadium
pentaoxide — 0.004 mg/m®, lead — 0.004 mg/m®, selenium — 0.008 mg/m?®, silver —0.004 mg/m?, zinc oxide — 0.4 mg/m®,
magnesium oxide — 0.4 mg/m® (fumes) and 1.0 mg/m? (dusts), calcium oxide — 0.14 mg/m®, iron — 0.4 mg/m°.
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