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Streszczenie

W artykule przedstawiono zagadnienia zwiazane
ze standardowymi i alternatywnymi metodami
badania pylistosci materialéw w odniesieniu do
ich frakcji wymiarowych (wdychalnej, torakalnej i
respirabilnej), zgodnie z wytycznymi zawartymi w
normie EN 15051:2006 (PN-EN 15051:2006)>.

Podano zasady kategoryzacji pylistosci materiatow
okreslonych standardowymi lub alternatywnymi
metodami.

Omowiono takze dzialania zmierzajgce do opracowa-
nia metod badania pylistosci nanomaterialéw, ktore
powinny obejmowac¢ zaréwno badania zwigzane z
frakcjami wymiarowymi okreslonymi metoda grawi-
metryczng, jak rowniez badania konieczne z uwagi na
nanospecyfike tych materialéw, a mianowicie okre-
slanie co najmniej stezenia liczbowego i rozkiadu
wymiarowego nanoobiektow.

Summary

This article presents issues associated with stand-
ard and alternative dustiness test methods for
materials with reference to their size fractions
(inhalable, thoracic and respirable) according to
standard EN 15051: 2006 (PN-EN 15051: 2006). It
discusses the principles of classifying the dusti-
ness of materials determined with the standard or
alternative methods. The article also discusses

developing methods for testing dustiness for nano-
materials, which should embrace both investigations
associated with size fractions determined with the
gravimetric method and necessary due to the nano-
specificity of those materials, i.e., at least determining
the number concentration and the size distribution of
the nano-objects.
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WPROWADZENIE

Wiedza na temat ryzyka wynikajacego z naraze-
nia na nanoobiekty jest obecnie wcigz ograniczo-
na, przede wszystkim z uwagi na niewielka liczbe
badan wykonanych w warunkach rzeczywistego
narazenia pracownikéw na nanoobiekty oraz brak
ujednoliconych zasad umozliwiajacych interpre-
tacje uzyskiwanych wynikéw w celu dokonywa-
nia oceny narazenia (Fujitani i in. 2008; Han'i in.
2008; Tsai i in. 2009; Yeganeh i in. 2008; Brouwer
i in. 2009; Jankowska, Zatorski 2009; Hagendorfer
i in. 2010; Kumar i in. 2010; Marra i in. 2010;
Sahu, Biswas 2010; Schulte i in. 2010; Broekhui-
zeni in. 2011; Kuhlbusch i in. 2011; Kreyling i in.
2011; Ogura i in. 2011; Stebounova i in. 2011;
Tiered... 2011).

Intensywny wzrost wytwarzania i wykorzy-
stywania nanomateriatdw w przemysle (JRC
2010) obliguje do prowadzenia dzialan zmierzaja-
cych do opracowywania metod umozliwiajacych
prognozowanie narazenia na nanomaterialy, w
zaleznosci od zastosowanego procesu produkceyj-
nego. Jedng z takich metod jest badanie pylistosci
nanomaterialow polegajace na generowaniu (przy
statych warunkach generacji) aerozolu z nanoma-
terialu, a nastgpnie badaniu jego parametréw
fizycznych i czasu utrzymywania si¢ nanoobiek-
tow w powietrzu. Pylistos¢ jest réwniez kluczo-
wym parametrem W ocenie zagrozenia wybu-
chem. W 2006 r. zostata opracowana norma EN
15051: Workplace atmospheres — Measurement
of the dustiness of bulk materials — Requirements
and reference methods, w ktorej przedstawiono
ogolne wytyczne badania pylistosci materiatow
wystepujacych na stanowiskach pracy, a wiec
powszechnie rozumianych pytéw przemystowych
emitowanych w roznych procesach produkcyj-
nych.

Z uwagi na specyfike nanomaterialdéw (ENMs)
badanie ich pylistosci jest obecnie przedmiotem

dyskusji ekspertow z wielu takich europejskich
instytutow badawczych, jak:

- Health & Safety Laboratory (HSL), Anglia

- Institute for the Research on Hazardous
Substances (IGF), Niemcy

- Netherlands Organization for Applied Sci-
entific Research (TNO), Holandia

- Institute for Occupational Safety and
Health (IFA), Niemcy

- Institut National de Recherche et de Sécu-
rité (INRS), Francja

- Institute of Energy and Environmental
Technology (IUTA), Niemcy

- National Research Centre for the Working
Environment (NRCWE), Dania

- Institute of Occupational Medicine (IOM),
Anglia

- Centralny Instytut Ochrony Pracy — Pan-
stwowy Instytut Badawczy (CIOP-PIB),
Polska.

Eksperci dyskutuja nad opracowaniem metod
i stanowisk, ktore stanowityby podstawe do znor-
malizowania zasad postgpowania podczas badania
pylistosci nanomateriatow. W dziataniach tych
przyjeto rozwigzania przedstawione w normie EN
15051 (2006) oraz wiedze i do§wiadczenie eksper-
tow z ww. instytutow, ktorzy zaprojektowali i wy-
konali stanowiska do badania pylistosci zgodnie
z wytycznymi zawartymi w normie EN 15051
(2006). Istotnym glosem w dyskusji nad opracowa-
niem metod badania pylistosci nanomaterialéw sa
réwniez doswiadczenia ekspertéw z takich instytu-
tow, jak: INRS (Witschger i in. 2011) i NRCWE
(Hjemsted i in. 1996; Schneider i in. 2008; Jensen
i in. 2009), ktérzy zmodyfikowali lub zaprojektowa-
li stanowiska do badania pylistosci nanomateriatow,
réznigce sie od tych, ktore przedstawiono w normie
PN-EN 15051 (2006).

WYTYCZNE NORMY EN 15051:2006 (PN-EN 15051:2006)

Pylisto$¢ jest pojeciem wzglednym, a uzyskane
wyniki pomiaréw beda zalezaly od: rodzaju zasto-
sowanej aparatury, wlasnosci pylu oraz wielu
zmiennych $srodowiskowych. Dotychczas nie zosta-
fa opracowana jedna uniwersalna metoda badania
pylistosci materiatéw, ktéra bylaby odpowiednia do

stosowania we wszystkich procesach stosowanych
w przemysle.

Zgodnie z definicja przedstawiong w normie
EN 15051 (2006) "pylistos¢" jest to sklonnosé
materialu do uwalniania pylu do powietrza pod-
czas wytwarzania i stosowania tego materiatu,
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okreslona jako ilo$¢ pytu emitowanego podczas
stosowania standardowej procedury badawczej.
Aby wigc uzyska¢ powtarzalne wyniki, metoda i
warunki badania powinny by¢ Scisle okreslone.
W normie EN 15051 (2006) opisano standardowe
metody do pomiaru pylistosci materialow umozli-
wiajace wykonywanie pomiarow dla poszczegdl-
nych frakcji wymiarowych aerozolu (istotnych z
uwagi na ich skutki zdrowotne), ktérych definicje
zostaty podane w normie EN 481 (1993). Dotyczy
to réwniez definicji frakcji wymiarowych poda-
nych w normie PN-EN 481 (1998), ktore w wyni-
ku dyskusji w ramach prac Miedzyresortowej
Komisji ds. Najwyzszych Dopuszczalnych Stezen
i Natezen Czynnikow Szkodliwych dla Zdrowia
w Srodowisku Pracy zostaty okreslone jako:

- frakcja wdychalna — frakcja aerozolu wni-
kajaca przez nos i usta, ktéra po zdepono-
waniu w drogach oddechowych stwarza za-
grozenie dla zdrowia

- frakcja torakalna — frakcja aerozolu wnika-
jaca do drég oddechowych w obrebie klatki
piersiowej, ktora stwarza zagrozenie dla
zdrowia po zdeponowaniu w obszarze
tchawiczo-oskrzelowym i obszarze wymia-
ny gazowej

- frakcja respirabilna — frakcja aerozolu wni-
kajaca do drég oddechowych, ktora stwarza
zagrozenie dla zdrowia po zdeponowaniu
w obszarze wymiany gazowej.

W normie EN 15051 (2006) przedstawiono
dwie metody standardowe (metody odniesienia),
réznigce si¢ przede wszystkim sposobem genero-
wania aerozolu, a mianowicie:

- metoda obrotowego bgbna (metoda A)

- metoda ciagglego opadania materiatu (me-

toda B).

Wyniki uzyskane po zastosowaniu metody A
i/lub B stuza do okreslenia pylistosci materiatow w

odniesieniu do odpowiednich frakcji wymiaro-
wych czastek, a mianowicie pylistosci frakcji:
wdychalnej, torakalnej i respirabilnej, w przypad-
ku danych uzyskanych metoda obrotowego bebna
i pylistosci frakcji wdychalnej i respirabilnej w
przypadku danych uzyskanych metoda ciaglego
opadania materiatu. Uzyskane wyniki badan pyli-
stosci dla poszczegodlnych frakcji wymiarowych
czastek, w postaci wskaznikow masowych pylisto-
$ci obliczonych jako iloraz masy (w miligramach)
danej frakcji pytu do masy (w kilogramach) mate-
riatu uzytego do badania, stanowig podstawe do
kategoryzacji materiatow z uwagi na ich pylistosc.
Kategoryzacja pylistosci materialow ma na celu
dostarczenie uzytkownikom (przedsiebiorcom,
wytworcom, stuzbom BHP oraz pracownikom)
informacji na temat potencjalnej emisji pylu w
miejscu pracy podczas wytwarzania i stosowania
okreslonych materiatow. Dzieki wiedzy o pylisto-
Sci materiatow, ich wytwdrcy moga podjac dziata-
nia w kierunku zmniejszenia pylistosci produko-
wanych przez nich materialow, a zatem zwigksze-
nia bezpieczenstwa stosowania materialéw w pro-
cesach technologicznych. Natomiast uzytkownicy
tych materiatbw moga w procesie planowania
produkcji oceni¢, jaka bedzie emisja pytu w wyni-
ku przewidzianych w procesie produkcji operacji
oraz wybraé, jesli to bedzie mozliwe, materiat
mniej pylisty.

Metody zawarte w normie EN 15051 (2006)
moga by¢ wykorzystane do poréwnania wynikow
badan wykonywanych metodami alternatywnymi.
W celu sprawdzenia, czy wyniki uzyskane po za-
stosowaniu alternatywnej metody badawczej moz-
na wykorzysta¢ do kategoryzacji pylistosci mate-
riatu opartej na metodzie odniesienia, wykorzystu-
je sie standardowy test rownowaznosci. Jezeli test
rownowaznosci jest zadowalajacy, to metoda al-
ternatywna moze by¢ stosowna do kategoryzacji
pylistosci materiatu.

METODY ODNIESIENIA W BADANIACH PYLISTOSCI MATERIAL.OW

Zgodnie z wytycznymi zawartymi w normie EN
15051 (2006), w przypadku stosowania kazdej z
metod odniesienia — metody begbna obrotowego
(metody A) lub metody ciaglego opadania mate-
rialu (metody B), stanowisko do wykonywania
badan pylistosci powinno sktadaé si¢ z nastepu-

jacych sekcji:
- generowanie pytu
- transportowanie pytu
- pobieranie probek
- frakcjonowanie pytu
- zbieranie pytu.
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Standardowa ilos¢ badanego materialu o zna-
nej zawartosci wilgoci jest wazona, a nastepnie
umieszczana w sekcji generowania pylu, gdzie
przez okreslony czas jest stosowana do badan
prowadzonych w standardowych warunkach.
Uwolniony do powietrza pyl jest przemieszczany
przez sekcje transportowania do sekcji pobierania
probek, skad — po zastosowaniu separatoréw
frakcyjnych — pyt jest rozdzielany na frakcje,
zgodnie z wielkos$cig Srednicy aerodynamicznej
czastek. W sekcji zbierania pylu poszczegodlne
frakcje pylu sa deponowane na odpowiednim
medium w celu ich dalszej analizy.

Zalecenia okreslone w normie EN 15051
(2006) maja zastosowanie do materiatow: sprosz-
kowanych, granulowanych oraz wystepujacych w
postaci grudek. Obie metody odniesienia majg na
celu symulowanie procesow, w ktérych sa prze-
sypywane materialy. Metody odniesienia réznig
si¢ intensywnoscig oraz czasem generowania
materialu. W niektérych przypadkach pylistosé
materiatu okreslona z zastosowaniem dwu opisa-
nych metod moze by¢ rézna. Sytuacja taka moze
zaistnie¢ w przypadku materiatéw, ktore moga
tworzy¢ aglomeraty, a takze materiatow, ktére
charakteryzuja si¢ strukturami zdolnymi do roz-
padu w wyniku dluzszego czasu generowania. Ze
wzgledu na wystgpowanie tych skutkow uzyt-
kownik materialu powinien wybraé¢ najbardziej
odpowiednig metod¢ badania pylistosci, w zalez-
nosci od badanego materiatu i procesu generowa-
nia. Wybdr metody odniesienia powinien by¢
uzasadniony w raporcie z badan.

Na wlasciwosci materialtdéw o duzej po-
wierzchni wilasciwej istotny wplyw moga miec
takie warunki $rodowiska, jak np.: wilgotnosé
wzgledna powietrza, temperatura, efekty elektro-
statyczne, zawarto$¢ wilgoci w samych materia-
fach, aglomeracja. Dlatego w celu uzyskania
wlasciwych wynikow, w warunkach badan nalezy
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kontrolowaé temperature i wilgotno$¢ powietrza.
W kazdym przypadku wyniki badania warunkow
srodowiskowych powinny by¢ dokumentowane.
Podczas badan nalezy kontrolowaé: wilgotnos¢
wzgledng (50+10)%, temperature (21£3) °C.
Zawarto$¢ wilgoci w badanym materiale powinna
by¢ okreslana zgodnie z procedura zawartg w
zalaczniku B normy EN 15051 (2006), natomiast
gesto$¢ badanego materiatu — zgodnie z procedu-
rag opisang w zalgczniku C normy EN 15051
(2006). Normami zwigzanymi z norma EN 15051
(2006) sa normy:

- PN-EN 1232:2002: Powietrze na stanowi-
skach pracy — Pompki do pobierania pré-
bek czynnikow chemicznych metoda do-
zymetrii indywidualnej — Wymagania i
metody badan

- PN-EN 13205:2004: Powietrze na stano-
wiskach pracy — Ocena funkcjonowania
przyrzadéw do pomiaru stezen pytu zawie-
szonego w powietrzu

- ISO 15767:2009: Workplace atmospheres
— Controlling and characterizing uncertainty
in weighing collected aerosols.

Metoda obrotowego bebna (metoda A)

W przypadku metody obrotowego begbna (metoda
A) pyl jest generowany przez wielokrotne prze-
sypywanie probki materialu w niewielkim, po-
ziomym strumieniu powietrza. Pyl uwalniany z
przesypywanego materiatu jest porywany przez
strumien powietrza i transportowany do sekcji
pobierania prébek, gdzie jest rozdzielany w za-
leznosci od $rednicy aerodynamicznej czastek na
trzy frakcje: wdychalna, torakalng i respirabilna.
Schemat stanowiska do badania pylistosci mate-
rialtow zgodnie z metoda A przedstawiono na
rysunku 1. (wymiary w milimetrach).
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Rys. 1. Schemat stanowiska do badania pylistosci materialéw zgodnie z metoda A — metoda obrotowego bebna (EN
15015 2006): 1 — doptyw powietrza, 2 — czes$¢ wlotowa (filtr ochronny), 3 — sekcja generowania pylu — obrotowy
beben, 4 — sekcja zbierania pytlu (dwie pianki, zatrzymujace czastki o okreslonych wymiarach oraz filtr), 5 — rolki
obrotowe, 6 — przeptywomierz masowy, 7 — zawor kontrolny, 8 — pompa, 9 — regulator czasu, 10 — silnik

Stanowisko to zawiera: obrotowy beben ze
stali nierdzewnej wyposazony w osiem podtuz-
nych topatek, umozliwiajacych przesypywanie sie¢
znanej objetosci badanego materialu wewnatrz
bebna oraz trzystopniowy system pobierania pro-
bek (w czesci wylotowej), przez ktory jest zasy-
sany emitowany pyt. Ruch powietrza jest wymu-
szany przez pompg¢ préozniowg. Wykonane ze stali
nierdzewnej podtuzne topatki sg przymocowane
do wewnetrznej $cianki bebna i skierowane ra-
dialnie do $rodka bebna.

System pobierania probek sktada si¢ z dwdch
selektoréw czastek o okreslonych wymiarach (pia-
nek) oraz filtru koficowego. Srednice pianek i filtru
wynosza 80 mm. Do oddzielenia pianek oraz filtru
sa stosowane pierscienie dystansujace z politetra-
fluoroetylenu (PTFE) o $rednicy 80 mm i grubosci
2 mm. Pyt dostarczany do sekcji probkowania jest
frakcjg wdychalng. Selektory wielkosci czastek w
postaci pianek o porowatosci 20 ppi (pores per
linear inch — poréw na cal biezacy) i 80 ppi stuza
do zbierania frakcji odpowiednio torakalnej i respi-
rabilnej. Filtr koncowy powinien si¢ charaktery-
zowa¢ duzg skutecznoscia wychwytywania cza-
stek. W celu okreslenia pylistosci poszczegolnych
frakcji pytu pianki oraz filtr koncowy sg wazone
przed i po wykonaniu badania.

Na wlocie do bebna jest umieszczony filtr z
witokna szklanego o $rednicy 150 mm, w celu
oczyszczenia powietrza i wyréwnania strumienia
powietrza doplywajacego do bebna. Przeptyw
powietrza przez uklad pomiarowy jest monitoro-
wany przeptywomierzem masowym. Uktad kon-
troli czasu shuzy do automatycznego sterowania
aparatura.

Przygotowanie probki materiatlu powinno by¢
wykonane zgodnie z metoda, ktéra zapewni jej
reprezentatywnos¢, np. BS 3406-1 (1986) lub
DIN 51701-3 (2006). Pojemniki z prébkami po-
winny by¢ szczelne, aby zminimalizowa¢ mozli-
wos¢€ ich zanieczyszczenia.

Dla danego materiatu nalezy przeprowadzi¢ co
najmniej trzy cykle pomiarowe. W przypadku gdy
odchylenie standardowe mierzonej pylistosci jest
duze, nalezy zwiekszy¢ liczbg badanych probek.

Masy pytu m zebrane na n selektorach dzie-
lacych pyt na frakcje (piankach lub filtrze kon-
cowym) oblicza si¢ na podstawie réownania:

Amn = (mf,Sn - mt,Sn) - (mf,(,'n - ml,(','n) [1]

gdzie:
Am, — masa pytu zebranego na n-tym selekto-
rze, w miligramach,
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Am; g, — masa koncowa n-tego selektora, w

miligramach,
Am; g, — masa poczatkowa n-tego selektora,

1
w miligramach,
Amy ., — masa koficowa n-tego selektora kon-

trolnego, w miligramach,
Am; ¢, — masa poczatkowa n-tego selektora

kontrolnego, w miligramach.

Wskaznik masowy pylistosci kazdej z ozna-
czanych frakcji: wdychalnej, torakalnej i respira-
bilnej (podany w miligramach na kilogram,
mg/kg) jest obliczany przez podzielenie masy
pytu zebranego dla kazdej z frakcji pytu (w mili-
gramach) do masy materialu zastosowanego w
badaniach pylistosci (w kilogramach). Wskaznik
masowy pylistosci powinien by¢ obliczony na
podstawie nastepujacych réwnan:

Amyg + Amgy + Am g

W= ” (2]
s
Amgy + Am
W=t [3]
s
Am

[4]

Wpa=
gdzie:

w; 4 — wskaznik masowy pylistosci frakcji
wdychalnej, w miligramach na kilogram,
wr 4 — wskaznik masowy pylistosci frakcji
torakalnej, w miligramach na kilogram,
wg 4 — wskaznik masowy pylistosci frakcji
respirabilenej, w miligramach na kilogram,
m, — masa badanej probki pytlu, w kilo-
gramach,
Am,, — masa pylu zebranego w piance o po-
rowatosci 20 ppi, w miligramach
Amg, — masa pylu zebranego w piance o po-
rowatosci 80 ppi, w miligramach,
Am; — masa pylu zebranego na filtrze kon-
cowym, w miligramach.

Dla kazdego wskaznika masowego pylistosci na-
lezy obliczy¢ srednig oraz odchylenie standardowe.

Metoda ciaglego opadania materialu
(metoda B)

Metoda B polega na ciaglym opadaniu materiatu
w wolnym strumieniu powietrza. Pyt uwolniony
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ze spadajacego materialu jest porywany przez
strumien powietrza do sekcji probkowania, gdzie
jest rozdzielany wg S$rednicy aerodynamicznej
czastek na frakcje¢ wdychalna i frakcje respirabil-
ng. Schemat stanowiska do badania pylistosci
materialéow zgodnie z metoda B (metoda ciaglego
opadania materiatu) jest przedstawiony na rysun-
ku 2. (wymiary w milimetrach).

Zbiornik na badany material powinien by¢
wystarczajaco duzy by pomiesci¢ taka jego ilos¢,
jaka zostala zaplanowana do przeprowadzenia
wszystkich cykli badania. Zbiornik powinien by¢
wykonany z materialu obojetnego, najlepiej ze
stali nierdzewnej. Typ urzadzenia odmierzajacego
material badany nie jest $cisle okreslony. Urza-
dzenie to nie powinno wptywa¢ na zmiang sktadu
i wilasciwosci badanego materiatu. Urzadzenie
powinno zapewnia¢ mozliwo$¢ odmierzania ma-
terialu w zakresie 6 + 10 g/min. Przewod prowa-
dzacy opadajacy material powinien by¢ zbudo-
wany w postaci cienko$ciennej rury. Preferowa-
nym materialem do wykonania przewodu jest stal
nierdzewna. Rura przeplywu zwrotnego powinna
mie¢ przekrdj okragly i powinna by¢ wykonana z
materiatu obojetnego oraz musi przewodzi¢ prad.
Preferowanym materiatem jest stal nierdzewna.
Wewnatrz rury przeptywu zwrotnego pionowa
predkos¢ powietrza powinna wynosi¢ 0,050 m/s.
Aby byta mozliwa wizualna kontrola prowadzo-
nego badania, czg$¢ rury moze by¢ wykonana z
przezroczystego materiatu, np. ze szkla. Wartosci
referencyjne dla strumienia w rurze przeptywu
zwrotnego, strumienia do pobierania probki frak-
cji respirabilej oraz strumienia do pobierania
probki frakcji wdychalnej wynosza odpowiednio:
49; 2 i 2 dm’/min. Glowice pomiarowe do pobie-
rania prébek frakcji wdychalnej i respirabilnej
powinny spetnia¢ zalecenia zawarte w normie
PN-EN 13205 (2004), natomiast obslugujace je
pompy — zawarte w normie PN-EN 1232 (2002).
Do zbierania poszczegdlnych frakeji aerozolu
moga by¢ uzywane filtry o $rednicy 37 mm.
Zbiornik kolektora jest przeznaczony do zbierania
opadajacego materiatu badanego i powinien by¢
taki, aby bylo mozliwe zwazenie zebranego w
nim materialu. Przez zbiornik kolektora przepty-
wa powietrze dostarczane z zewnatrz, ktore two-
rzy strumien powietrza przeplywajacy w gore
rury.



Metody badania pylistosci nanomateriatow

5
5 4 5

N
— ]
E
E & |

7
=

Rys. 2. Schemat stanowiska do badania pylistosci materialow zgodnie z metoda B — metoda ciaglego opadania materiatu
(EN 15015 2006): 1 — zbiornik na material badany, 2 — urzadzenie odmierzajace materiat badany, 3 — przewdd prowa-
dzacy opadajacy material badany, 4 — pompa do pobierania probek frakcji wdychalnej, 5 — glowica pomiarowa do
pobierania frakcji wdychalnej, 6 — rura przeptywu zwrotnego, 7 — zbiornik kolektora, 8 — glowica pomiarowa do pobie-
rania frakcji respirabilnej, 9 — pompa do pobierania probek frakcji respirabilnej, 10 — pompa do okreslania strumienia

przeptywu w rurze

[lo$¢ materiatu potrzebng do badania oblicza
sie na podstawie strumienia opadajacego mate-
riatu (6 + 10 g/min), czasu badania (standardowo
10 min), zamierzonej liczby cykli badania (np.
pie¢) i wymagan co do wypetienia urzadzenia
odmierzajacego material badany. Zwykle po-
trzebne jest co najmniej 500 g materialu badane-
go. Probki badanego materialu powinny by¢ po-
bierane w taki sposob, aby byla zapewniona ich
reprezentatywnos¢, np. DIN 51701-3 (2006) lub
BS 3406-1 (1986).

Wskazniki masowe pylistosci frakcji wdychalnej
i respirabilnej (w; i wgp, W miligramach na kilo-
gram) sg obliczane dla kazdego, pojedynczego ba-
dania, zgodnie z nastgpujacymi réwnaniami:

Am;

Qt[)l‘
m Q] [ ]

Wi =

_Amp O
WR’B - mc QR [6]
Ot =0 +0; +0,, [7]

gdzie:
Am;— masa frakcji wdychalnej pytu zebrane-
go w glowicy pomiarowej, w miligramach,
Amj, —masa frakcji respirabilnej pytu zebrane-
go w glowicy pomiarowej, w miligramach,
m, —masa materiatu zebranego w zbiorniku
kolektora, w kilogramach,
0, — catkowity strumien objetosci, w decy-
metrach sze$ciennych na minutg,
Q, - strumien przeptywajacy przez glowice
pomiarowg do zbierania frakcji wdychalnej, w
decymetrach szesciennych na minutg,
Or — strumien przeptywajacy przez glowice
pomiarowa do zbierania frakcji respirabilne;j,
w decymetrach szesciennych na minute,
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Q,, —strumien przeptywu w rurze, w decy-
metrach szesciennych na minute.

W réwnaniach [5] i [6] zatozono izokinetycz-
ne pobieranie probek frakeji respirabilnej i frakceji
wdychalnej oraz réwnomierny rozklad czastek w
przekroju poprzecznym rury przeplywu zwrot-
nego.

Dla frakcji wdychalnej i respirablnej nalezy
obliczy¢ warto$¢ $rednig oraz odchylenie stan-
dardowe na podstawie wynikdw z pigciu badan, a
wyniki badan zamiesci¢ w raporcie.

Ocena pylistosci materialow

Wskazniki masowe pylistosci frakcji: wdychal-
nej, torakalnej i respirabilnej réznych materiatow,
moga by¢ wykorzystane do réznych celow:

- kategoryzacji materiatéw, zgodnie z ich
sktonnoscia do emitowania pytu, umozli-
wiajacej stuzbom BHP i inzynierom proce-
s6w ocenianie i kontrolowanie zagrozenia
zdrowotnego zwigzanego z emitowanym
pytem

- optymalizacji
materiatow.

technicznych wlasciwosci

Tabela 1.

Pylistos¢ materiatow powinna by¢ kategory-
zowana — na podstawie wskaznika masowego
pylistosci frakcji wdychalnej, torakalnej lub respi-
rabilnej — do jednej z czterech kategorii, tj. bardzo
mata, mala, umiarkowana lub duza. Podziat pyli-
stosci w kazdej z opisanych metod odniesienia
powinien by¢ dokonany zgodnie z odpowiednim
schematem kategoryzacji. Schematy kategoryza-
cji metody A i B sg podane odpowiednio w tabe-
lach 1. i 2.; maja one zastosowanie jedynie do
wynikéw badan pylistosci wykonanych z wyko-
rzystaniem metod odniesienia zawartych w nor-
mie EN 15051 (2006). Podstawa kategoryzacji
pylistosci materiatéw okreslonych zgodnie z me-
todami A i B byly wyniki badan uzyskanych
miedzy innymi w ramach realizacji projektu
SMT4-CT96-2074. Obydwie metody odniesienia
charakteryzuja si¢ r6zng iloscig pytu uwalnianego
do powietrza, poniewaz r6znig si¢ technikg gene-
rowania pylu oraz iloscig uzytej energii. Liczbo-
we wartosci pylistosci mogag by¢ poréwnywane
tylko migdzy taka samg metoda odniesienia, lecz
nie moga by¢ porownywane migdzy metodami.
Obydwie metody daja przyblizong kategorie
pylistosci materiatu, ale w niektorych przypad-
kach réznica moze by¢ duza.

Kategoryzacja pylisto$ci w metodzie obrotowego bebna (metoda A)

Wskaznik masowy

Wskaznik masowy

Wskaznik masowy

Kat.ego,ria.l pylistosci frakcji pylistosci frakcji pylistosci frakcji
pylistosci wdychalnej, W, g mg/kg torakalnej, Wi mg/kg respirabilne;j, Wi o mg/kg
Bardzo mata <200 <40 <10

Mata 200 + 1000 40 +200 10 +50
Umiarkowana > 1000 + 5000 >200+ 1000 >50+250

Duza > 5000 > 1000 >250

Stosujagc metod¢ A, zbadano pylistos¢ 12
réznych materiatlow. Zmierzone wskazniki
masowe pylistosci frakcji wdychalnej zawiera-
ly sie w zakresie 170 + 9000 mg/kg, zmierzone

Tabela 2.

Kategoryzacja pylisto$ci w metodzie cigglego opadania materialu (metoda B)

wskazniki masowe pylistosci frakcji torakalnej
— w zakresie 10 + 3000 mg/kg, natomiast
wskazniki masowe pylistosci frakcji respirabil-
nej — w zakresie 3 + 400 mg/kg.

Kategoria pylistosci

Wskaznik masowy
pylistosci frakcji

Wskaznik masowy
pylistosci frakcji

Wskaznik masowy
pylistosci frakcji

wdychalne;j, W, p mg/kg torakalnej, Wrp respirabilnej, Wi p mg/kg
Bardzo mata <250 <25
Mata 250+ 2500 o d 25+125
Umiarkowana > 2500 + 12500 nie dotyczy > 1251250
Duza > 12500 > 1250
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Stosujac metode B, zbadano pylistos¢ 135
réznych materiatow. Zmierzone wskazniki ma-
sowe pylistosci frakcji wdychalnej zawieraty si¢
w zakresie 25 + 150000 mg/kg, natomiast wskaz-
niki masowe pylistosci frakcji respirabilnej 3,4 +
32 000 mg/kg.

Kategoryzacja pylistosci materiatu powinna by¢

tak przedstawiana, jak w nastepujacych przyktadach:

- pylisto$¢ okreslana zgodnie z norma EN

15051 metoda A (lub B ): frakcja wdy-
chalna — mata (wartos'é3)

— pylistos¢ okreslana zgodnie z norma EN

15051 metoda A: frakcja torakalna — mata

- pylistos¢ okreslana zgodnie z normg EN
15051 metoda A (lub B): frakcja respira-
bilna — mala (wartos¢’)

Z uwagi na powszechno$¢ wystepowania w
przemysle i reprezentatywnos$¢ rozkladow wy-
miarowych emitowanych czastek w normie EN
15051 (2006) podano, jako przyktadowe, warto-
$ci pylistosci dla siedmiu materialdw. Pylistos$é
tych materialow zostata okreslona obiema me-
todami odniesienia, tj. metodg A i metoda B,
a wyniki badan podano odpowiednio w tabelach
3.i4.

(wartos$é?)

Tabela 3.

Kategoryzacja pylisto$ci w metodzie obrotowego bebna (metoda A)

Materiat

Wskazniki masowe
pylistos¢ frakcji
wdychalnej (mg/kg)

Wskazniki masowe
pylistos¢ frakcji
torakalnej (mg/kg)

Wskazniki masowe
pylistos¢ frakcji
respirabilnej (mg/kg)

Siarczan baru

Pyl weglowy
Elektrokorund F1200
Talk

Bentonit

Siarka

Zasypka (przy odlewaniu
wlewkow, hutnictwo)

mata (450)
duza (9320)
bardzo mata (170)
umiarkowana (2370)
umiarkowana (2390)
mata (220)
umiarkowana (4320)

umiarkowana (260)
duza (3330)
mata (140)

umiarkowana (920)

umiarkowana (940)

bardzo mata (5)
duza (1710)

umiarkowana (80)
duza (400)
mata (40)
umiarkowana (70)
umiarkowana (140)
bardzo mata (3)
duza (310)

Tabela 4.

Kategoryzacja pylisto$ci w metodzie cigglego opadania materialu (metoda B)

Materiat

Wskazniki masowe
pylistos¢ frakceji
wdychanej, mg/kg

Wskazniki masowe
pylistos¢ frakceji
torakalnej, mg/kg

Wskazniki masowe
pylistos¢ frakceji
respirabilnej, mg/kg

Siarczan baru

Pyl weglowy
Elektrokorund F1200
Talk

Bentonit

Siarka

Zasypka (przy odlewaniu
wlewkow, hutnictwo)

umiarkowana (5400)
duza (25800)
bardzo mata (200)
duza (27900)
duza (14900)
duza 24800)
umiarkowana (11700)

nie dotyczy

umiarkowana (230)
umiarkowana (900)
mata (44)
umiarkowana (390)
umiarkowana (170)
bardzo mata (< LOD)*
umiarkowana (390)

Objasnienia:

#LOD — ponizej granicy wykrywalnosci.

Raport z badania pylistosci materiatlow po-
winien zawiera¢, co najmniej, nastepujace infor-
macje:

3 (wartosé) to odpowiednio wartos¢ wskaznika masowego:

Wia» Wr 4-WR4-Wrp i Wpp.
— odniesienie do normy EN 15051 (2006)

- miejsce wykonania badania oraz nazwiska
i imiona os6b wykonujacych badania

- dane producenta materiatu, jezeli jest takie
wymagani

- date wykonania badania

- rodzaj zastosowanej metody badawczej

ilos¢ materiatu dostarczonego do badan
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- objetos¢ probki pobranej z materialu bada-
nego (w centymetrach szesciennych)

- masy kazdej z badanych prébek materiatu

- zawartos¢ wilgoci w materiale badanym (w
procentach) wraz z podaniem metody po-
miaru

- gesto$¢ materialu badanego, w kilogra-
mach na metr szescienny, wraz z podaniem
metody pomiaru

- rozklad wymiarowy czastek materiatu, jesli
zostat okreslony, wraz z podaniem metody
pomiaru

- warunki Srodowiskowe, wilgotnos¢ wzgled-
na (w procentach) i temperatura (w stop-
niach Celsjusza ) w czasie wykonywania
badan

- wskazniki masowe pylistosci (w; 4, Wy 4,
W 4>Wr p>Wgp), W zaleznosci od zasto-
sowanej metody, dla kazdego przeprowa-
dzonego badania wraz z wartoscig Srednig i
odchyleniem standardowym uzyskanej
wartosci

- kategoryzacje pylistosci frakcji: wdychal-
nej, torakalnej i respirabilnej badanego ma-
teriatu.

Test rownowaznosci miedzy metoda
alternatywna a metodami odniesienia

Alternatywna metoda polega na zbadaniu pylisto-
$ci materiatu inng metoda niz opisane w normie
EN 15051 (2006) metody odniesienia A i B, a
nastepnie ocenie funkcji korygujacej i potwier-
dzeniu spetniania wymagan dla réwnowaznosci
badan.

Wymagania okreslone dla badanych materia-
16w i warunkéw badan metoda alternatywna sa
nastepujace:

- material do badan powinien by¢ dostarcza-

ny w szczelnych pojemnikach i powinien
by¢ badany w stanie, w jakim zostat

BADANIE PYLISTOSCI

Stanowiska i metody opracowane zgodnie z zale-
ceniami zawartymi w normie EN 15015 (2006)
do badania pylistosci materiatlow sa ukierunko-
wane na pobieranie probek do oceny pylistosci
frakcji: wdychalnej, torakalnej czy respirabilne;j
metodg grawimetryczng. W przypadku nanomate-
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otrzymany (np.: zawarto$¢ wilgoci, rozktad
wymiarowy czastek)

- zawartos¢ wilgoci w badanym materiale
powinna by¢ okreslana zgodnie z procedu-
rag zawarta w zalaczniku B normy EN
15051 (2006)

- gesto$¢ badanego materialu powinna by¢
okreslana i dokumentowana zgodnie z pro-
cedurg zawarta w zatgczniku C normy EN
15051 (2006)

- nalezy wykonaé¢ co najmniej pie¢ pomia-
réw dla kazdego badanego materiatu zgod-
nie z alternatywng procedurg badania pyli-
stosci

- temperatura i wilgotno$¢ powietrza podczas
badan powinny by¢ kontrolowane i za-
pisywane; warunki badan powinny by¢ na-
stepujace: wilgotno$¢ wzgledna (50£10)%,
temperatura (21£3) °C

- procedura badania alternatywnego powin-
na by¢ zamieszczona w sprawozdaniu z
badan.

Nastepnie nalezy przeprowadzi¢ analize staty-
styczng danych uzyskanych na podstawie wyni-
kéw badania pylistosci za pomoca dwoch metod
(alternatywnej i odniesienia), by uzyska¢ funkcje
korygujaca wigzaca wskaznik masowy pylistosci
frakcji: wdychalnej, torakalnej oraz respirabilnej,
okreslonej na podstawie metody alternatywnej
oraz jednej z metod odniesienia (A lub B). W
dalszej kolejnosci wyniki badan uzyskane metoda
alternatywna sg przeliczane za pomocag funkcji
korygujacej (dla warunkéw, dla ktérych obowia-
zuje ta funkcja). Osoba wykonujaca test rdwno-
wazno$ci powinna wybra¢ metode odniesienia (A
lub B), ktéra jest najbardziej podobna do metody
alternatywnej. Jesli metoda alternatywna nie
umozliwia podzialu wynikéw na trzy frakcje
(wdychalna, torakalng i respirabilng), to wyniki
powinny by¢ odniesione jedynie do kategoryzacji
pylistosci dla frakeji wdychalne;j.

NANOMATERIALOW

riatow okreslanie pylistosci tylko metoda grawi-
metryczng nie jest wystarczajace, gdyz parame-
trami réwnie istotnymi moga by¢: stezenie licz-
bowe, stezenia powierzchniowe czy rozklad wy-
miarowy czastek.
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Zgodnie z definicja nanomaterialow, przed-
stawiong w Official Journal of the European
Union z dnia 20.10.2011 r. (L 275/38) i rekomen-
dowana do stosowania w Unii Europejskiej, w
przypadku charakteryzowania nanomaterialow
nalezy okresla¢ ich stezenie liczbowe i rozktad
wymiarowy czastek, szczego6lnie w zakresie wy-
miarowym czastek 1 + 100 nm. Wskazane jest
réwniez badanie ich stgzenia powierzchniowego.
W zwiazku z powyzszym stanowiska do badania
pylistosci, wykonane zgodnie z zaleceniami za-
wartymi w normie EN 15051 (2006), powinny
by¢ zmodyfikowane, aby podczas badania pylisto-
$ci nanomateriatow byto mozliwe, oprocz okresla-
nia stezen frakcji metodg grawimetryczna, co naj-
mniej okreslenie stezenia liczbowego i rozktadu
wymiarowego czastek z zakresu 1 + 100 nm. Ba-
danie parametréw czastek o wigkszych wymiarach
jest rowniez bardzo wazne z uwagi na fakt, ze
nanoobiekty zawieszone w powietrzu, bardzo
czgsto wystepuja w postaci agregatow lub aglo-
meratéw o wymiarach wigkszych od 100 nm.
Podczas modyfikowania lub budowania nowych
stanowisk istotne jest rowniez dazenie do zmniej-
szania ilo$ci nanomateriatu stosowanego w bada-

Maly

niach z uwagi na wysoka cen¢ nanomateriatow
oraz ochrong pracownikoéw laboratorium wykonu-
jacych badania i ochrone srodowiska (mniejsza
emisja nanoobiektow do srodowiska naturalnego
czlowieka).

Dziatania zmierzajace do zmodyfikowania lub
opracowania nowych stanowisk do badania pyli-
stosci nanomateriatéw zostaty podjete w Danii w
National Research Centre for the Working
Environment (NRCWE), a takze we Francji w
Institut National de Recherche et de Sécurité
(INRS)

W instytucie NRCWE zmodyfikowano jedng
z metod przedstawionych w normie EN 15051
(2006), a mianowicie metod¢ obrotowego bebna
(rotating drum). Zmiana polega, migdzy innymi,
na zmniejszeniu wymiaréow elementéw do gene-
rowania nanoobiektow z nanomaterialéw, a me-
toda zostata nazwana metodg matego bgbna obro-
towego (small rotating drum) lub w skrécie me-
toda SRD (Hjemsted i in. 1996; Schneider i in.
2008; Jensen i in. 2009). Ogolny schemat stano-
wiska do badania pylistosci nanomaterialow me-
toda SRD przedstawiono na rysunku 3.

HEPA beben obrotowy

Silnik
napedowy

Rys. 3. Schemat stanowiska do badania pylistosci nanomateriatow metoda matego bebna obrotowego (small rotating
drum) dostgpnego w National Research Centre for the Working Environment (Schneider i in. 2008; Jensen i in. 2009;
Witschger 1 in. 2011): 1 — stezenie liczbowe i rozklad wymiarowy czastek z zakresu 5,6 + 560 nm (FMPS), 2 — stgzenie
frakcji respirabilnej metoda grawimetryczng, 3 — stezenie liczbowe czastek z uzyciem CPC (zakres wymiarowy czastek
uzalezniony od typu stosowanego CPC), 4 — stgzenie liczbowe i rozklad wymiarowy czastek o $rednicach aerodyna-

micznych z zakresu 0,5 = 20 um (APS)

Maty obrotowy begben jest wykonany ze stali
nierdzewnej, a we wnetrzu jego cylindrycznej
czgsci sg umieszczone trzy topatki, umozliwiajace
przesypywanie badanego materiatu podczas obra-
cania si¢ bgbna. Wszystkie powierzchnie we-

wnetrzne zostaly wypolerowane w celu zmniej-
szenia adhezji oraz w celu utatwienia czyszczenia
bebna. Aby zapobiec gromadzeniu si¢ tadunkow
elektrostatycznych, beben zostal wyposazony w
uziemienie.
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W zaleznosci od celu badan probki nanoob-
iektow moga by¢ pobierane metoda grawime-
tryczng (frakcja respirabilna, charakterystyczna
dla nanomateriatéw) i wybranymi metodami zli-
czania, np. z uzyciem fast mobility particle sizer
spectrometer (FMPS), dostepnego kondensacyj-
nego licznika czastek (CPC) czy aerodynamic
particle sizer spectrometer (APS). Szczegdtowy
opis stanowiska pomiarowego przedstawiono w
publikacjach Schneider i in. (2008) oraz Jensen i
in. (2009).

W INRS opracowano nowa metod¢ badania
pylistosci nanomaterialdw. W metodzie tej do gene-
rowania nanomateriatéw zastosowano wstrzasarke,
a metoda nosi nazwe "vortex shaker" lub w skro-
cie metoda VS. Badania moga by¢ przeprowa-

Filir

HEPA Hin

HEPA

dzane w dwoch opcjach stanowiska, a mianowi-
cie w wersji umozliwiajacej wykonywanie badan:
- W czasie rzeczywistym (dla frakcji respira-
bilnej) z zastosowaniem electrical low pres-
sure impactor ELPI i CPC oraz z mozliwo-
$cig pobieraniem probek do analizy mikro-
skopowej
- metodg grawimetryczng z zastosowaniem
filtrow pomiarowych.

Ogo6lny schemat stanowiska do badania pyli-
stosci nanomaterialtdw metodag VS w opcji 1.,
czyli badania w czasie rzeczywistym, umozliwia-
jace okreslenie parametréw istotnych z uwagi na
nanospecyfike przedstawiono na rysunku 4.

Wtrzasarka

CNC > 2
 —
ELPI 5 3

Rys. 4. Schemat stanowiska do badania pylistosci nanomaterialéw metoda wstrzasania (vortex shaker) w INRS i CIOP-
PIB (Witschger i in. 2011): 1 — probka do analizy mikroskopowej, 2 — stgzenie liczbowe czastek z uzyciem CPC (zakres
wymiarowy czastek uzalezniony od typu stosowanego CPC), 3 — stgzenie liczbowe i rozktad wymiarowy czastek od 6 nm do

10 pm (ELPI)

Metoda wstrzasania (VS) jest obecnie w fazie
walidowania, a uzyskane wyniki badania pylisto-
$ci nanomaterialdw sa podstawa do modyfikacji
stanowisk znajdujacych sie w Institut National

de Recherche et de Sécurité (INRS) oraz w
Centralnym Instytucie Ochrony Pracy — Pan-
stwowym Instytucie Badawczym (CIOP-PIB).

PODSUMOWANIE

W celu prowadzenia wspdlnych badan, opartych
na wymianie wiedzy i doswiadczen miedzy roz-
nymi europejskimi instytucjami zajmujacymi si¢
zagadnieniami zwigzanymi z bezpieczenstwem i
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higieng pracy, zostala powotana organizacja pod
nazwg PEROSH — The Partnership for European
Research in Occupational Safety and Health. W
ramach jednej z grup roboczych PEROSH, tzn.
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grupy Exposure Measurements and Risk Assess-
ment of Manufactured Materials/Nanoparticles
jest realizowany projekt Nanodustiness, ktérego
celem jest prowadzenie prac zmierzajacych do
zharmonizowania metod badania pylistosci na-
nomaterialéw jako jednej z istotniejszych cech
nanomaterialow, z uwagi na ocen¢ narazenia i
ryzyka zawodowego. Informacje o projektach
realizowanych obecnie przez grupg PEROSH w
zakresie nanomateriatow sg dostgpne na stronie
internetowej  [http://www.perosh.eu/p/0B560A3
BFF7F1D30C12576190043FA2B].
Szczegdtowymi celami badan w ramach realiza-
¢cji projektu Nanodustiness sg (Witschger i in. 2011):
- opracowanie zharmonizowanego podej-
$cia, w ramach europejskich instytutow
zajmujacych si¢ oceng pylistosci nano-
proszkéw, z uwzglednieniem dostepnych
w tych instytutach réznych stanowisk i
procedur badawczych
— ocena powtarzalnosci otrzymywanych wyni-
kéw badania pylistosci nanomaterialéw na
kazdym z dostepnych stanowisk pomiaro-

wych

- ocena poréwnywalnosci wynikow badania
pylistosci nanomateriatéw uzyskanych na
roznych, dostepnych obecnie stanowi-
skach, ktore opracowano zgodnie z wyma-
ganiami zawartymi w normie EN 15051
(2006), a takze wynikéw uzyskach z wyko-
rzystaniem nowo opracowanych lub zmo-
dyfikowanych stanowisk.

Grupa PEROSH do badan wytypowala cztery
rézne metody pomiaru rdéznigce sie, przede
wszystkim, systemem do generowania nano-
proszkéw i metodami pomiaru parametréw nano-
obiektdw: dwie metody odniesienia przedstawio-
ne w normie EN15051 (2006) — metod¢ obroto-
wego bebna (stanowiska dostgpne w HSL i TNO)
oraz metod¢ cigglego opadania materiatu (stano-
wiska dostgpne w IGF/IFA i TNO), a takze meto-
de zmodyfikowana, tzn. metode matego obroto-
wego bebna (stanowisko dostepne w NRCWE) i
nowo opracowang metode, tzn. metode wstrzasa-
nia (stanowiska dostepne w INRS i CIOP-PIB).
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