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Streszczenie

Metode stosuje sie¢ do oznaczania chlorowodoru
w powietrzu na stanowiskach pracy.

Metoda polega na przepuszczeniu znanej objeto-
$ci badanego powietrza przez filtr bibulowy im-
pregnowany weglanem sodu. Powstala na filtrze sol
wyplukuje sie woda. Do roztworu dodaje sie azo-
tan(V) srebra. Zawiesina chlorku srebra w 20-pro-

centowym roztworze glicerolu jest podstawa ozna-
czania turbidymetrycznego (dlugos¢ fali 400 nm).
Oznaczalnoé¢ metody wynosi okolo 0,5 mg/m3.
Opracowana metoda oznaczania chlorowodoru
zostata zapisana w postaci procedury analitycznej,
ktora zamieszczono w Zataczniku.

Summary

This method is used for determining hydrogen
chloride in workplace air. It is based on the ad-
sorption of hydrogen chloride on a paper filter
impregnated with sodium carbonate and extrac-
tion of the resulting salt. Silver nitrate is added to
the resulting solution and the solution is complet-
ed with a 20% glycerol solution. The suspension

of silver chloride in glycerol is determined with
turbidimetry (wavelength - 400 nm). The deter-
mination limit of the method is approximately
0.5 mg/m?.

The developed method of determining hydrogen
chloride has been recorded as an analytical pro-
cedure, which is available in the Appendix.
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WPROWADZENIE

Chlorowodér w warunkach normalnych jest nie-
palnym gazem bezbarwnym o ostrym, duszacym
zapachu, toksycznym i zracym. Jest 1,17-razy
ciezszy od powietrza. Masa czasteczkowa sub-
stancji wynosi 36,64, gestos¢ gazu 1,64 g/dm’,
temperatura topnienia -114,2 °C (przy ci$nieniu
1013 hPa i w temperaturze 0 °C), temperatura
wrzenia -85 °C. Chlorowodér bardzo dobrze roz-
puszcza si¢ w wodzie (tworzy kwas solny). Roz-
puszczalno$¢ w wodzie wynosi 770 g/l w tempe-
raturze 20 °C.

Chlorowodér, zgodnie z rozporzadzeniem
Parlamentu Europejskiego i Rady (WE nr
1272/2008), jest sklasyfikowany jako: Press. Gas;
Acute Tox 3, H331; Skin Corr. 1A, H314.

Chlorowodér wchtania si¢ do organizmu
glownie z w uktadzie oddechowym, a w roztwo-
rze wodnym (kwas solny) — z przewodu pokar-
mowego. Substancja dziata toksycznie przez
drogi oddechowe. Powoduje takze powazne opa-
rzenia.

Chlorowodér jest otrzymywany w wyniku
dziatania kwasu siarkowego na chlorek sodu.
Synteza chlorowodoru moze tez by¢ zintegrowa-
na z innymi procesami chemicznymi, np. chloro-
waniem weglowodoréw. Zrédlem szczegdlnie
czystego chlorowodoru jest synteza z pierwiast-
kéw. W przemysle substancja jest uzywana do
produkcji kwasu solnego, a takze niektérych syn-
tez, np. chlorku winylu z etynu.

Obowigzujaca w Polsce warto$¢ najwyzszego
dopuszczalnego stezenia (NDS) wynosi dla chlo-
rowodoru — 5 mg/m3 , a warto$¢ najwyzszego
dopuszczalnego stezenia chwilowego (NDSCh) —
10 mg/m’ (DzU 2002 nr 217, poz. 1833).

Przedstawiona metoda stanowi nowelizacje
metody oznaczania chlorowodoru podang w nor-
mie PN-92/7-04225/02. Norma ta bedzie podle-
gala w 2013 r. przegladowi w Komitecie Tech-
nicznym nr 159 i zostanie po tym przegladzie

skierowana do wycofania, poniewaz zostala
wprowadzona przed 1994 r. Oprocz niespehnia-
nia wymagan stawianych normom wprowadza-
nym obecnie, norma ta, a $ci$lej metoda w niej
podana, ma takze inng wade, a mianowicie zakres
stezen roztworéw wzorcowych chlorowodoru jest
w niej stosunkowo maly — norma nie spetnia
wigc wymagan podanych w normie PN-EN 482:
2012. Ponadto oznaczalno$¢ metody wynosi 1/5,
a nie 1/10 wartosci NDS, co zgodnie z rozporza-
dzeniem ministra zdrowia (DzU 2011 nr 33, poz.
166) pozwolitoby uzyska¢ zwolnienie z prowa-
dzenia pomiaréw. Metoda podana w normie jest
rowniez niedostosowana do wykonywania pomia-
réw zgodnie z zasadami dozymetrii indywidual-
nej okreslonymi w normie PN-Z-04008-7:2002.

W celu znowelizowania metody podanej w
normie PN-92/7-04225/02 przeprowadzono ba-
dania. Zgodnie z metoda podang w normie bada-
ne powietrze przepuszcza si¢ przez filtr bibutowy,
impregnowany weglanem sodu. Powstala na fil-
trze s6l wymywa si¢ woda i do roztworu dodaje
roztwér azotanu(V) srebra. Powstaje wtedy za-
wiesina chlorku srebra. Stopien zmetnienia jest
podstawa oznaczania turbidymetrycznego. Tech-
nika analityczna, ktéra ma by¢ zastosowana do
oznaczania chlorowodoru (turbidymetria przy
dhugosci fali 400 nm), pozostata taka sama jak w
normie podlegajacej nowelizacji.

Przeprowadzone badania obejmowaty, w szcze-
gblnosci, walidacje metody turbidymetrycznej
oznaczania chlorowodoru w roztworze zmodyfiko-
wanym w stosunku do roztworu zalecanego w nor-
mie PN-92/7-04225/02, przy dtugosci fali 400 nm,
W przyjetym zakresie stezen.

W metodzie przyjeto taki sam sposob pochta-
niania substancji (z zastosowaniem impregnowa-
nego weglanem sodu filtra bibutowego) jaki za-
stosowano w normie podlegajacej nowelizacji.

CZESC DOSWIADCZALNA

Stosowana aparatura i sprzet
W badaniach stosowano spektrofotometr Helios 3

firmy Thermo Spectronic (Anglia), wyposazony
w kuwety o grubosci warstwy absorbujacej 10 mm.
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Destylacje wody do analizy przeprowadzano
za pomocg destylarki ZALiMP DE-5 produkcji
polskiej.

Do sporzadzania krzywej wzorcowej uzywano
filtréw z bibuty Whatman 40, zaimpregnowanych
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w roztworze weglanu sodu i wysuszonych w
temperaturze 100 °C. Filtry takie sg tez uzywane
do pobierania probek powietrza.

Do sporzadzania roztworéw uzywano pol-
skich pipet automatycznych firmy PZHTL S.A.
oraz pipet szklanych.

Odczynniki, roztwory

W badaniach stosowano wytacznie odczynniki o
stopniu czystosci cz.d.a. oraz wode destylowana,
zwang woda w dalszej czgsci artykutu. Podczas ba-
dan stosowano nastepujace odczynniki i roztwory:
— azotan(V) srebra (AgNO3); roztwor o steze-
niu 0,1 mol/l
— chlorek sodu, wysuszony w temperaturze oko-
1o 120 °C, do stalej masy
— glicerol, roztwér 20-procentowy (obj.)
— kwas azotowy(V), roztwor o stezeniu 1,3 g/ml
— weglan sodu (NayCOs), roztwor o stezeniu
0,2 mol/l
— chlorowodor, roztwoér wzorcowy podstawowy
przygotowany w nastepujacy sposob: w kolbie
pomiarowej o pojemnosci 100 ml rozpuszczo-
no w niewielkiej ilosci wody 1,6051 g chlorku
sodu i po wymieszaniu dopeliono woda do
kreski; 1 ml tak przygotowanego roztworu za-
wiera 9,74 mg jonéw chlorkowych, co odpo-
wiada 10 mg chlorowodoru.

Krzywa wzorcowa i precyzja

Z uwagi na fakt, ze w podlegajacej nowelizacji
metodzie zawartej w normie PN-92/Z-04225/02
zakres stgzen oznaczanej substancji jest bardzo
maly (7,5-raza najwicksze do najmniejszego ste-
zenia substancji) i jego proste rozszerzenie dla
wskazanego tam roztworu nie byto mozliwe (dla
wigkszych stezen nastgpowato szybkie stracanie
zawiesiny bedacej podstawg oznaczania turbidy-
metrycznego, co skutkowato matg trwatoscig w
czasie), zaproponowano modyfikacje metody.
Stwierdzono, ze dodanie glicerolu do roztworow
wzorcowych znacznie wydluza czas, w ktorym
mozna wykona¢ oznaczanie. Zawiesina bedaca
podstawa oznaczania stabilizuje si¢ i udaje sig¢
wyodrebni¢ dostatecznie dtugi czas do wykonania
oznaczania, od chwili sporzadzenia roztworow.
Weczesniej praktycznie nie byto mozliwe uzyska-
nie petnej stabilizacji. Ustalono, ze optymalne jest
zastosowanie do koncowego dopetniania roztwo-
réw wzorcowych (i réwniez roztworu oznaczanej
probki) 20-procentowego roztworu wodnego gli-
cerolu, zamiast samej wody.

Skale wzorcow przygotowuje sie z uzyciem
impregnowanych filtréwch bibutowych — po dwa
filtry na jeden roztwoér wzorcowy. W taki sam
sposob jak poszczegdlne roztwory wzorcowe
przygotowuje sie roztwor probki powietrza, po-
branej na dwa impregnowane filtry, umieszczone
facznie w oprawce. Zaproponowany sposob po-
stepowania zwalnia uzytkownika z koniecznos$ci
wyznaczania wspotczynnika odzysku.

Na pig¢ par impregnowanych weglanem sodu
filtréw bibutowych, umieszczonych w pigeiu zlew-
kach o pojemnosci 50 ml, nanosi si¢ kolejno mi-
kropipeta: 0,02; 0,05; 0,10; 0,20 i 0,40 ml roztwo-
ru wzorcowego podstawowego chlorowodoru i
pozostawia do wysuszenia. Nastepnie do kazdej
zlewki dodaje si¢ po 10 ml wody, ogrzewa si¢ do
temperatury wrzenia i podgrzewa przez 15 min.
Po ostudzeniu roztwory przenosi si¢ do kolb po-
miarowych o pojemnosci 50 ml, a filtry przeptu-
kuje trzema porcjami wody po 10 ml, dodajac
kazda porcje¢ do roztworéw z pierwszego ptukania
i uzupelia woda zawartos¢ kolb do kreski. Jed-
noczesnie przygotowuje si¢ probke kontrolng. W
tym celu nalezy umiesci¢ w szostej zlewce pare
impregnowanych filtréw, nastepnie doda¢ 10 ml
wody i dalej tak postepowaé, jak przy przygoto-
wywaniu kolejnych roztworéw wzorcowych. Z
tak przygotowanych roztworéw wzorcowych i z
roztworu probki kontrolnej pobiera si¢ po 5 ml
roztworu i przenosi do kolb pomiarowych o pojem-
nosci 50 ml. Do kazdej kolby dodaje si¢ po 2 ml
roztworu kwasu azotowego(V) i po 2 ml roztworu
azotanu(V) srebra. Po wymieszaniu uzupehia si¢
zawarto$¢ kolb do kreski roztworem glicerolu, a
nie wodg jak w metodzie podlegajacej noweliza-
cji. Tak przygotowane roztwory wzorcowe od-
powiadaja zawartosci chlorowodoru: 0,02; 0,05;
0,10; 0,20 i 0,40 mg.

Po uptywie 30 min wykonuje si¢ pomiar spek-
trofotometryczny kolejnych roztworéw wzorco-
wych przy dlugosci fali 400 nm, stosujac jako
odnos$nik roztwor probki kontrolnej. Krzywa
wzorcowg sporzadza sie, odktadajac na osi odcig-
tych zawartosci chlorowodoru w poszczego6lnych
roztworach wzorcowych, a na osi rzednych —
odpowiadajace im wartosci absorbancji.

Sporzadzono trzy niezalezne krzywe wzorco-
we. Wyniki pomiarow przedstawiono w tabeli 1.
Krzywa wzorcowa ma charakter liniowy. Sredni
wspodtczynnik korelacji charakteryzujacy linio-
wos¢ krzywej wzorcowej wynosi 0,9957.
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Tabela 1.

Wyniki pomiaréw absorbancji dla roztworéw wzorcowych chlorowodoru — krzywe wzorcowe

Skala wzorcéw nr 1 Skala wzorcow nr 2 Skala wzorcow nr 3
Numer rr rr rr
WZzorca zawartosc absorbancja zawartosc absorbancja zawartosc absorbancja
chlorowodoru, mg chlorowodoru, mg chlorowodoru, mg
1 0,020 0,0131 0,020 0,0136 0,020 0,0132
2 0,050 0,0469 0,050 0,0466 0,050 0.0473
3 0,100 0,0987 0,100 0,0995 0,100 0,0912
4 0,150 0,1462 0,150 0,1458 0,150 0,1389
5 0,200 0,1800 0,200 0,1801 0,200 0,1781
6 0,400 0,3241 0,400 0,3242 0,400 0,3302
Wspotcezynnik korelacji
0,9924 0,9983 0,9964

W celu sprawdzenia powtarzalnosci oznaczan
kalibracyjnych przygotowano po szes¢ prébek dla
czterech zawartosci chlorowodoru w roztworze
probki: 0,020; 0,050; 0,100 i 0,400 mg i zmierzo-
no absorbancj¢ kazdego roztworu. Jako odnosnik
stosowano roztwdr probki kontrolnej przygoto-

wany jednoczesnie z probkami badanymi. Za-
warto$¢ chlorowodoru w roztworach wyznaczano
z krzywej wzorcowej. Wyniki badan przedsta-
wiono w tabeli 2. Wspotczynniki zmiennosci CV
wynosza odpowiednio: 1,08; 2,35; 1,63; 2,46%.

Tabela 2.
Ocena precyzji oznaczan kalibracyjnych chlorowodoru i granicy oznaczania iloSciowego
Zawartos¢ chlorowodoru
W roztworze wzorcowym, mg
0,007 0,010 0,020 0,050 0,100 0,400
Odczytana zawartos¢, mg
0,0087 0,0111 0,0206 0,0469 0,1098 0,3827
0,0075 0,0113 0,0205 0,0468 0,1100 0,3829
0,0073 0,0112 0,0204 0,0466 0,1097 0,3812
0,0082 0,0116 0,0202 0, 0473 0, 1098 0,3809
0,0085 0,0107 0,0203 0, 0450 0,1102 0,3814
0,0083 0,0103 0,0200 0,0447 0,1100 0,3807
Wspotezynnik zmiennosci CV, %
6,91 4,17 1,08 2,35 1,63 2,46

Zakres pomiarowy dla zawartosci chlorowo-
doru w prébee od 0,02 do 0,40 mg odpowiada
zakresowi stezen substancji w powietrzu od okoto
0,5 do okoto 10 mg/m’, dla objetosci powietrza
400 1.

Wyznaczanie granicy
oznaczania iloSciowego

Przeprowadzono badania dla roztworéw o zawarto-
$ci chlorowodoru mniejszej od zawartosci substan-
cji w pierwszym roztworze wzorcowym: 0,010 i
0,007 mg. Wyniki tych pomiaréw przedstawiono w
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tabeli 2. Za granice oznaczania iloSciowego przy-
jeto zawartos¢ chlorowodoru 0,007 mg. Absor-
bancja wykazuje dobra powtarzalnos¢ — CV wy-
nosi okoto 7%.

Wplyw substancji towarzyszacych

W oznaczaniu chlorowodoru zaproponowana meto-
da przeszkadza obecno$¢: chloru, bromu, bromo-
wodoru, jodu, jodowodoru oraz siarczkéw i siarko-
wodoru. Odpowiednia uwagg zamieszczono Ww
tresci pierwszego rozdziatu procedury analityczne;.
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Trwalo$é roztworéow

O problemach zwigzanych z uzyskaniem stabil-
nego roztworu do pomiaru turbidymetrycznego
juz wcezesniej informowano. Trwale, czyli nie-
zmieniajace si¢ w czasie, zmgtnienie uzyskano,
dodajac do badanych roztworow glicerol. Czas
ustalenia si¢ ,,barwy” (w tym przypadku jest to
zmgtnienie) wynosi okoto 25 + 30 min. W proce-
durze analitycznej dotyczacej oznaczania substan-

cji przyjeto 35 min. Roztwory od momentu przy-
gotowania sg stabilne przynajmniej przez 90 min
i w tym okresie nalezy wykonywaé pomiar.
Mozna jednak, co jest wygodne, krzywa wzorco-
wa sporzadzi¢ nieco wczesniej niz pobiera sie
probki powietrza i przeprowadza oznaczanie
chlorowodoru. Wazne jest, aby nie byt przekra-
czany czas liczony od momentu przygotowania
roztworu oznaczanej probki.

PODSUMOWANIE

Technika analityczna, ktéra zastosowano do
oznaczania chlorowodoru, pozostata taka sama
jak w metodzie zawartej w normie podlegajacej
nowelizacji.

Znowelizowana metoda umozliwia oznaczanie
substancji od okoto 0,5 mg/m3, co stanowi okoto
1/10 wartosci NDS. Jest ona dostosowana do
wykonywania pomiarow stezen chlorowodoru na
stanowiskach pracy rowniez zgodnie z zasadami
dozymetrii indywidualnej, co umozliwia prze-

prowadzenie najbardziej obiektywnej oceny nara-
Zenia zawodowego.

Wprowadzenie w punkcie dotyczacym pobie-
rania probek powietrza dowolnosci w wyborze
objetosci pobieranego powietrza — przez zapis
,do”, umozliwia oznaczanie danej substancji w
szerokim zakresie stgzen.

Procedur¢ analityczng dotyczaca oznaczania
chlorowodoru w powietrzu zamieszczono w Za-
faczniku.
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ZALACZNIK

PROCEDURA ANALITYCZNA OZNACZANIA CHLOROWODORU
W POWIETRZU NA STANOWISKACH PRACY

1. Zakres stosowania

Metode podang w procedurze stosuje si¢ do ozna-
czania chlorowodoru w powietrzu na stanowi-
skach pracy z zastosowaniem turbidymetrii, pod-
czas przeprowadzania kontroli warunkow sanitar-
nohigienicznych.

Metody nie nalezy stosowa¢ w przypadku
obecnosci: chloru, bromu, bromowodoru i jodu
oraz siarczkoéw i siarkowodoru w badanym po-
wietrzu.

Najmniejsze stezenie substancji, jakie mozna
oznaczy¢ w warunkach pobierania probek powie-
trza i wykonania oznaczania opisanych w niniej-
szej procedurze, wynosi 0,5 mg/m3, co stanowi
1/10 wartosci najwyzszego dopuszczalnego ste-
zenia (NDS).

2. Normy powolane

PN-Z-04008-07: Ochrona czystosci powietrza.
Pobieranie probek. Zasady pobierania probek
powietrza w S$rodowisku pracy i interpretacji
wynikow.

3. Zasada metody

Oznaczanie polega na zatrzymaniu chlorowodoru
zawartego w badanym powietrzu na filtrze bibu-
lowym impregnowanym weglanem sodu. Powsta-
I3 na filtrze sél wyptukuje sie woda i dodaje roz-
twor azotanu(V) srebra. Zawiesina chlorku srebra
w roztworze glicerolu jest podstawa oznaczania
turbidymetrycznego.

4. Wytyczne ogodlne

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

Do przygotowywania wszystkich roztworow
nalezy stosowa¢ wode dwukrotnie destylowana,
zwang w dalszej tresci woda.

4.2. Doktadnos¢ wazenia
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Substancje stosowane w analizie nalezy odwazac
z doktadnos$cia do 0,0002 g.

4.3. Postgpowanie z substancjami chemicznymi
Wszystkie czynnosci z substancjami chemiczny-
mi nalezy wykonywa¢ w odziezy ochronnej i pod
sprawie dziatajacym wyciagiem laboratoryjnym.

Pozostale po analizie roztwory odczynnikow i
wzorcOw nalezy gromadzi¢ w przeznaczonych do
tego celu pojemnikach i przekazywaé¢ do uniesz-
kodliwienia uprawnionym instytucjom.

5. Odczynniki, roztwory i materialy

5.1. Azotan(V) srebra
Stosowaé roztwor azotanu srebra o stgzeniu
c(AgNO;) =0,1 mol/l.

5.2. Glicerol
Stosowac¢ roztwor glicerolu 20-procentowy (V/V).

5.3 Kwas azotowy(V)
Stosowaé roztwdr kwasu azotowego(V) o steze-
niu ¢c(HNO;) = 1,3 mol/l.

5.4. Weglan sodu
Stosowaé roztwdér weglanu sodu o stezeniu
c¢(Na,CO3) = 0,2 mol/l.

5.5. Roztwoér wzorcowy podstawowy chloro-
wodoru
Do kolby pomiarowej o pojemnosci 100 ml odwa-
zy¢ 1,6051 g chlorku sodu wysuszonego uprzednio
w temperaturze okoto 120 °C do stalej masy i uzu-
pehi¢ do kreski woda. Pozostawi¢ do rozpuszczenia
i zawartos¢ kolby wymiesza¢; 1 ml tak przygotowa-
nego roztworu zawiera 9,74 mg jonoéw chlorko-
wych, co odpowiada zawartosci 10 mg chlorowo-
doru. Trwato$¢ roztworu wynosi tydzien.

5.6. Filtry
Stosowa¢ filtry bibutowe jakosciowe s$rednie,
impregnowane weglanem sodu, przygotowane w
nastgpujacy sposob. Filtry umiesci¢ w krystaliza-
torze, zala¢ roztworem weglanu sodu wg punktu
5.4. i pozostawi¢ na 4 do 8 h. Nastgpnie wyjac je
z roztworu, roztozy¢ na bibule, umiesci¢ w su-
szarce i wysuszy¢ w temperaturze okoto 100 °C.
Tak przygotowane filtry przechowywaé w
szczelnie zamknigtym naczyniu lub eksykatorze z
zelem krzemionkowym.
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6. Przyrzady pomiarowe i sprzet
pomocniczy

6.1. Pompa ssaca
Stosowaé pompeg ssaca umozliwiajaca pobieranie
powietrza ze stalym strumieniem objetosci wg
punktu 7.

6.2. Mikropipety
Stosowaé mikropipety o pojemnosci 200 pl.

6.3. Spektrofotometr
Stosowa¢ spektrofotometr do pomiaréw absorpcji
w zakresie $wiatta widzialnego, wyposazony w
kuwety o grubosci warstwy absorbujacej 10 mm.

7. Pobieranie prébek powietrza

Przy pobieraniu probek powietrza nalezy stosowaé
zasady zawarte w normie PN-Z-04008-07.

W miejscu pobierania probki przez dwa filtry wg
punktu 5.6., umieszczone tacznie w oprawce dosto-
sowanej do wymiaréw filtra, przepusci¢ do 400 |
powietrza, ze strumieniem objetosci do 2 I/min
(dozymetria indywidualna) lub do 20 I/min (pomiar
stacjonarny). Pobrane probki, przechowywane w
eksykatorze z zelem krzemionkowym, sa trwale
przez dwa dni.

8. Przygotowanie skali wzorcow i
sporzadzanie krzywej wzorcowej

Na pie¢ par filtrow wg punktu 5.6., umieszczo-
nych w zlewkach o pojemnosci 50 ml, nanie$¢
kolejno mikropipeta w mililitrach: 0,02; 0,05;
0,10; 0,20 i 0,40 roztworu wzorcowego wg punk-
tu 5.5. i pozostawi¢ do wysuszenia. W szdstej
zlewce umiesci¢ par¢ czystych filtréw, w celu
przygotowania probki kontrolnej. Do kazdej
zlewki odmierzy¢ po 10 ml wody, przykryé
szkielkiem zegarkowym, ogrza¢ do temperatury
wrzenia i utrzymywac je w stanie wrzenia przez
okoto 15 min. Po ostudzeniu przenies¢ zawartos¢
kazdej zlewki do kolby pomiarowej o pojemnosci
50 ml, a kazda pare filtrow przepluka¢ trzema por-
cjami wody po 10 ml, dodajac nastepng porcje do
roztwordéw z pierwszego plukania. Dopetni¢ zawar-
to$¢ kolb do kreski wodg i wymiesza¢. Z tak przy-
gotowanych roztworéw wzorcowych oraz z probki
kontrolnej pobra¢ po 5 ml roztworu i przenies¢ do
kolb pomiarowych o pojemnosci 50 ml. Do kazdej
kolby doda¢ kolejno po 2 ml kwasu azotowe-
go(V) wg punktu 5.3. i po 2 ml roztworu azota-
nu(V) srebra wg punktu 5.1., wymieszaé, uzupet-

ni¢ do kreski roztworem glicerolu wg punktu 5.2.
i ponownie wymieszaé. Tak przygotowane roz-
twory wzorcowe odpowiadajg zawartosci chloro-
wodoru w miligramach: 0,02; 0,05; 0,1; 0,2 i 0,4.

Po uptywie 35 min wykona¢ pomiar absor-
bancji2 przy dlugosci fali 400 nm, stosujac jako
odnos$nik roztwor probki kontrolne;j.

Krzywa wzorcowa sporzadzi¢, odktadajac na
osi odcietych zawartosci chlorowodoru w roztwo-
rach wzorcowych w poszczegdlnych roztworach
wzorcowych, a na osi rzgdnych — odpowiadajace
im wartosci absorbancji. Roztwory wzorcowe sg
trwate przez 2 h.

9. Wykonanie oznaczania

Pare filtrow, na ktore pobrano probke powietrza,
umiesci¢ w zlewce o pojemnosci 50 ml, dodaé
10 ml wody i przykry¢ szkietkiem zegarkowym.
Roztwoér ogrza¢ do temperatury wrzenia i utrzy-
mywaé¢ w stanie wrzenia przez okoto 15 min.
Roztwor ostudzi¢. Ostudzony roztwor przenies¢ do
kolby pomiarowej o pojemnosci 50 ml i dalej poste-
powaé jak przy przygotowywaniu rozZtworéw wg
punktu. 8. Wykona¢ pomiar absorbancji w taki sam
sposob jak podano w punkcie 8., stosujac jako od-
nosnik roztwdr probki kontrolnej. Odczytaé zawar-
to$¢ chlorowodoru z krzywej wzorcowej.

W przypadku przekroczenia zakresu krzywej
wzorcowej nalezy oznaczanie powtorzy¢, pobie-
rajac odpowiednio mniejsza objetos¢ roztworu
uzyskanego z wymywania filtra.

10. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie chlorowodoru (X) w badanym powietrzu
obliczy¢ w miligramach na metr szescienny na
podstawie wzoru:

50 - m - 1000

x="""
Vv

ktorym:
m — zawartos¢ chlorowodoru w prébee odczy-
tana z krzywej wzorcowej, w miligramach,

% Informacja dotyczaca wielkosci mierzonej. W procedu-
rze uzyto terminu absorbancja, chociaz w tym przypadku
— pomiar turbidymetryczny — mierzy si¢ oslabienie pro-
mieniowania przez zawiesing ciala stalego w cieczy (w
odniesieniu do prébki kontrolnej), ktére jest wynikiem
rozproszenia promieniowania w $rodowisku optycznie
niejednorodnym.
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V' — objetos¢ powietrza przepuszczonego przez 50 — catkowita objeto$¢ roztworu uzyskanego
filtr, w litrach, z wymywania filtrow, w mililitrach.
'} — objetos¢ roztworu pobrana do analizy, w
mililitrach,
DANE WALIDACY]JNE
Badania przeprowadzono z zastosowaniem spek- — granica oznaczania
trofotometru Helios B firmy Thermo Spectronic ilosciowego
(Anglia) wyposazonego w kuwety o grubosci chlorowodoru 0,007 mg
warstwy absorbujacej 10 mm. — wspotezynnik korelacji
Na podstawie wynikow przeprowadzonych charakteryzujacy liniowo$¢
badan uzyskano nastepujace dane walidacyjne: krzywej wzorcowej 0,9957
— zakres oznaczania — catkowita precyzja
chlorowodoru w roztworze metody 5,20%
probki 0,02 + 0,40 mg — niepewno$¢ calkowita
metody 10,40%.
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