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Streszczenie

Itr jest miekkim i kowalnym metalem. Itr w prze-
myséle jest stosowany jako sktadnik stopéw, w elek-
tronice - do produkgcji lamp i pétprzewodnikéw, w
technologii nuklearnej - do konstrukeji reaktoréw
oraz do produkcji: materialéw ceramicznych, lase-
réw i refraktorow.

Itr radioaktywny jest stosowany w medycynie.
Wartoé¢ najwyzszego dopuszczalnego stezenia
(NDS) dla itru i jego zwiazkéw, w przeliczeniu na
itr, zostala ustalona na poziomie 1 mg/m3.

Celem pracy bylo opracowanie metody oznaczania
stezeni itru i jego zwiazkéw w powietrzu na stano-
wiskach pracy w zakresie od 1/10 do 2 wartosci
NDS, zgodnie z wymaganiami zawartymi w nor-
mie europejskiej PN-EN 482.

Opracowana metoda oznaczania polega na: pobra-
niu itru i jego zwiazkéw zawartych w powietrzu
na filtr membranowy, mineralizacji filtra z zastoso-
waniem stezonego kwasu azotowego(V) i kwasu
chlorowego(VII) oraz oznaczaniu itru w roztworze
przygotowanym do analizy metodq absorpcyjnej

spektrometrii atomowej z atomizacja w ptomieniu
podtlenek azotu-acetylen (F-AAS).

Metoda umozliwia oznaczenie itru w zakresie ste-
zen 5,00 + 150,00 pg/ml. Uzyskana krzywa kalibra-
cyjna itru charakteryzuje sie wartoscia wspoétczyn-
nika korelacji R? = 0,9999. Granica wykrywalnosci
itru (LOD) wynosi 0,08 pg/ml, natomiast granica
oznaczalnosci (LOQ) wynosi 0,25 ng/ml. Wyzna-
czony wspoélczynnik odzysku wynosi 1,00.
Metoda oznaczania itru i jego zwiazkéw pozwala
na oznaczanie tej substancji w powietrzu na stano-
wiskach pracy w zakresie stezeni 0,07 + 2,08 mg/m3
(dla probki powietrza o objetoéci 720 1), co odpo-
wiada 0,07 + 2,1 wartosci NDS.

Opracowana metoda charakteryzuje si¢ dobra pre-
cyzja oraz dokladnoscig i spetnia wymagania za-
warte w normie europejskiej PN-EN 482 dla proce-
dur oznaczania czynnikéw chemicznych.

Metoda oznaczania itru i jego zwigzkéw nieorga-
nicznych zostala zapisana w postaci procedury
analitycznej, ktérg zamieszczono w zatgczniku.

! Publikacja opracowana na podstawie wynikoéw uzyskanych w ramach III etapu programu wieloletniego: ,,Poprawa bez-
pieczenistwa i warunkow pracy” dofinansowanego w latach 2014-2016 w zakresie zadan stuzb panstwowych przez Minister-

stwo Rodziny, Pracy i Polityki Spoteczne;j.

Koordynator programu: Centralny Instytut Ochrony Pracy — Panstwowy Instytut Badawczy.
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Summary

Yttrium is a soft and a malleable metal. It is used in
the metallurgical industry as a component of al-
loys, in electronics for manufacturing lamps and
semiconductors, in the construction of reactors in
nuclear technology and in the production of ce-
ramic, laser and refractories. Radioactive yttrium is
used in medicine.

Exposure limit values for yttrium and its com-
pounds in the working environment, based on yt-
trium, are NDS - 1 mg/m?

The aim of the study was to amend the method for
determining concentrations of yttrium and its com-
pounds in workplace air in the range from 1/10 to
2 NDS values, in accordance with the requirements
of Standard No. EN 482.

The developed method involves collection of
yttrium and its compounds contained in the air on
a membrane filter, filter mineralization with con-
centrated nitric acid (V) and chloric acid (VII), and

the determination of yttrium in the solution pre-
pared for analysis with atomic absorption spec-
trometry with flame atomization nitrous oxide-
acetylene ( F-AAS).

This method enables determination of yttrium in
concentration range from 5.00 to 150.00 pg/ml. The
obtained calibration curve yttrium has a correla-
tion coefficient R? = 0.9999. The detection limit of
yttrium (LOD) is 0.08 pg/ml, the limit of quantifi-
cation (LOQ) is 0.25 ng/ml and a coefficient of re-
covery is 1.00.

The developed method enables determination
of yttrium and its compounds in workplace air in
the concentration range of 0.07 + 2.08 mg/m?3 (for a
720-L air sample), which represents 0.07 + 2.1 of
NDS. The method of determining yttrium and its
inorganic compounds has been recorded as an an-
alytical procedure (appendix).

WPROWADZENIE

Itr (CAS 7440-65-5) jest pierwiastkiem przejscio-
wym nalezagcym do grupy III B ukladu okreso-
wego — skandowcow. Nalezy do pierwiastkow
mato rozpowszechnionych w przyrodzie. Zawar-
tos¢ itru w skorupie ziemskiej ocenia si¢ na 2,8 -
10 % (Encyklopedia... 1993). Liczba atomowa
itru wynosi 39, natomiast masa atomowa — 88,91.
Naturalny pierwiastek zawiera tylko jeden izotop
trwaly Y. Itr jest blyszczacym, srebrzystosza-
rym, migkkim i kowalnym metalem. Temperatura
topnienia itru wynosi 1522 °C, a temperatura wrze-
nia 3345 °C. Gesto$¢ tego pierwiastka wynosi
4,47 g/cm?® (HSDB 2017).

Itr w postaci proszku jest substancjg tatwo-
palna, w postaci bardzo rozdrobnionej stwarza nie-
bezpieczenstwo wybuchu (GESTIS 2017).

Itr tworzy zwiazki na +III stopniu utlenienia.
W powietrzu atmosferycznym po pewnym czasie
matowieje 1 pokrywa si¢ warstewka tlenkow. In-
tensywne utlenianie itru zachodzi w temperaturze
760 °C. Reaguje takze z fluorowcami, tworzac od-
powiednie halogenki YXs; (X — F, Cl, Br, J).
Itr tworzy takze trwale, krystaliczne wodorki
o réznym sktadzie, wegliki, fosforki, azotek YN3
i inne zwiazki. Sole itru sa tatwo rozpuszczalne
w wodzie (np: chlorek YCIs, azotan Y(NOs3)s,
octan Y(CH3CQO)s), natomiast zwigzki itru sg
trudno rozpuszczalne (np.: tlenek Y203, siarczan
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Y2(SO4)s, fluorek YFs, wodorotlenek Y(OH)s, we-
glan Y2(COs3)3). Roztwory soli itru fatwo hydroli-
zuja z utworzeniem soli zasadowych np. zasado-
wego chlorku Y(OH)Cl,. Pod wptywem zasad
z roztworu soli wydziela si¢ wodorotlenek
Y (OH)s, ktory na powietrzu przechodzi w weglan.
Fluorek YF3z pod wptywem dziatania metali alka-
licznych tworzy kompleksy Mes[YFe].
Najbardziej toksyczne sa zwigzki itru roz-
puszczalne w wodzie (np.: chlorek, azotan
i cytrynian). Na podstawie wynikéw badan tok-
syczno$ci na zwierzetach doswiadczalnych wyka-
zano uszkodzenie: pluc, watroby 1 nerek.
W plucach stwierdzono zmiany charakterystyczne
dla procesow zwtoknieniowych. Przewlekle nara-
zenie na te zwiazki bylo przyczyna: zmniejszenia
liczby erytrocytow i stezenia hemoglobiny we
krwi, znacznej leukocytozy, zaburzen funkcji wa-
troby, zluszczania nabtonka pecherzykow phuc-
nych i powstania cech wtdknienia migzszu phuc
oraz guzkéw ziarniniakowych. W dostegpnej litera-
turze jest mato informacji dotyczacych dziatania
biologicznego tych zwiazkow na ludzi. U pacjen-
tow leczonych izotopem Y obserwowano zwy-
rodnienie tluszczowe i rozlegla martwice watroby.
Nie znaleziono informacji o rakotworczym, muta-
gennym, embriotoksycznym i teratogennym dzia-
faniu itru i jego zwigzkow na ludzi oraz wplywie


http://portalwiedzy.onet.pl/3817,,,,atomowa_liczba,haslo.html
http://portalwiedzy.onet.pl/9981,,,,masa_atomowa,haslo.html
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na rozrodczos¢ (Dobecki, Kupczewska 1999,
GESTIS 2017). Na podstawie najnowszych wyni-
kow badan dotyczacych oceny toksycznosci metali
ziem rzadkich, na poziomie molekularnym i ko-
moérkowym, badan epidemiologicznych zwierzat
1 ludzi, rowniez nie mozna wnioskowaé o rako-
tworczym dziataniu itru i jego zwiazkow (Rimiin.
2013).

Narazenie pracownikow na itr i jego zwiazki
moze wystgpowaé podczas jego otrzymywania
z rud, w procesach metalurgicznych itru, przy pro-
dukcji substancji chemicznych wykazujacych
zdolno$¢ luminescencji. Itr jest stosowany jako
sktadnik stopowy w: chromie, molibdenie, cyrko-
nie i tytanie, do zwigkszenia wytrzymato$ci sto-
pOw: aluminium, magnezu i stali oraz jako odtle-
niacz w procesie wytwarzania i wanadu i innych
metali niezelaznych. W przemysle elektronicznym
znajduje zastosowanie ferrimagnetyczny tlenek
itrowo-zelazowy 3Y203- 5Fe203 jako potprzewod-
nik w telefonach i radarach. Tlenki itru sg uzywane
w przemysle szklarskim i ceramicznym. Itr jest
stosowany takze w technologii nuklearnej. Radio-
aktywny itr jest stosowany w leczeniu zapalenia
stawow 1 Sciegien oraz nowotwordéw (Dobecki,
Kupczewska 1999).

Itr ze wzgledu na zagrozenie dla zdrowia ludzi,
zostat sklasyfikowany jako substancja fatwopalna
(kategoria zagrozenia 1.; H228). Natomiast tlenek
itru 1 inne zwigzki itru nie zostaly sklasyfikowane
zgodnie z kryteriami CLP (Rozporzadzenie...
2008).

Warto$¢ normatywu higienicznego (najwyz-
szego dopuszczalnego stezenia, NDS) dla itru
i jego zwigzkéw, W przeliczeniu na itr, podana
W obowigzujagcym oObwieszczeniu ministra ro-
dziny, pracy i polityki spotecznej w sprawie naj-
wyzszych dopuszczalnych stezen i natgzen czyn-
nikéw szkodliwych dla zdrowia w $§rodowisku
pracy, wynosi 1 mg/m? (Obwieszczenie... 2017).

Dotychczasowy sposob oznaczania itru i jego
zwigzkéw na stanowiskach pracy do celéw oceny
narazenia zawodowego byt zawarty w znormalizo-
wanej metodzie: PN-Z-04301:2002 — Ochrona czy-
stosci powietrza — Oznaczanie itru 1 jego zwigzkow
na stanowiskach pracy metoda plomieniowej ab-
sorpcyjnej spektrometrii atomowej. Metoda ozna-
czania itru i jego zwiazkéw zawarta w tej normie
pozwala na oznaczanie najnizszych stgzen itru
1jego zwigzkéw w powietrzu na stanowiskach pracy
na poziomie 1/4 warto$ci NDS, tj. 0,25 mg/m?.

W dostepnej literaturze metody stosowane do
oznaczania itru i jego zwiazkow na potrzeby ana-
lizy powietrza na stanowiskach pracy wykorzy-
stujg metode absorpcyjnej spektrometrii atomowe;j
z technikg ptomieniowa (AAS), (OSHA 2002).
W przypadku metody OSHA (Occupational Safety
and Health Administration) umozliwiajacej ozna-
czanie wielu pierwiastkoéw (36), w tym itru 1 jego
zwigzkow, probke powietrza o objgtosci 480 + 720 1
pobiera si¢ na filtry membranowe (z estrow celu-
lozy, o wielkosci poréw 0,8 um) z wykorzysta-
niem dozymetrii indywidualnej i rekomendowana
szybkos$cig przeptywu powietrza 2 I/min. Itr, po
mineralizacji filtréw za pomoca kwasu azoto-
wego(V), analizuje si¢ w roztworze 4-procento-
wym kwasu azotowego z dodatkiem jondéw potasu
o stezeniu 1000 pg/ml, przy dtugosci fali 410,2 nm
z zastosowaniem do atomizacji bogatego ptomie-
nia podtlenek azotu-acetylen. W tych warunkach
czuto$¢ metody oznaczania itru wynosi 1,8 pg/ml,
a granica oznaczania ilo§ciowego itru w roztworze
wynosi 0,7 pg/ml, co oznacza granice oznaczania
iloSciowego itru i jego zwigzkéw w powietrzu na
poziomie 0,04 mg/md.

Obecnie do oznaczania itru i jego zwigzkoéw
w powietrzu na stanowiskach pracy cz¢sto wyko-
rzystuje si¢ metode spektrometrii emisyjnej ze
wzbudzeniem w plazmie sprz¢zonej indukcyjnie
(ICP-AES). Metoda ta, podobnie jak metoda AAS,
zaleca oznaczanie itru w powietrzu na stanowi-
skach pracy po jego osadzeniu na filtrach membra-
nowych (MCE oraz PVC). Mineralizacje filtrow
przeprowadza si¢ z wykorzystaniem st¢zonego
kwasu azotowego (V) i chlorowego(V11), (4:1) lub
wody krolewskiej na ptycie grzejnej w temperatu-
rze 150 °C (NIOSH 2003a; 2003b), na tazni wod-
nej w roztworze stezonych kwaséw, poczatkowo
azotowego, a nast¢pnie chlorowodorowego w tem-
peraturze 95 °C (NIOSH 2003c) oraz z wykorzy-
staniem mikrofal w rozcienczonym kwasie azoto-
wym (1: 1lub 5: 1), (NIOSH 2014a; 2014b).). Jako
lini¢ analityczng stosuje si¢ lini¢ emisyjng 371,03
nm. Uzyskane granice wykrywalno$ci zaleza od
sposobu mineralizacji probki i zawarte sg w prze-
dziale od 0,5 ng/ml do 0,001 ug/ml. Metoda po-
zwala na oznaczanie itru i innych 31 pierwiastkow
w powietrzu stanowisk pracy w zakresie 0,005 +
2,0 mg/m3 (dla objetosci probki powietrza 500 1),
(NIOSH 2003a; 2003b).

W artykule przedstawiono metode oznaczania
itru i jego zwigzkow z wykorzystaniem absorpcyj-
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nej spektrometrii atomowej z atomizacjg w plomie-
niu podtlenek azotu-acetylen (F-AAS, Flame Ato-
mic Absorption Spectrometry). Zgodnie z opraco-
wang metodg powietrze stanowisk pracy zanie-
czyszczone itrem i jego zwigzkami przepuszcza si¢
przez filtr membranowy, a uzyskang probke mine-
ralizuje si¢ z uzyciem stezonego kwasu azoto-
wego(V) i chlorowego(VII). W przygotowanej do
analizy probce, zawierajacej dodatkowo bufory

spektralne —chlorek sodu i chlorek lantanu, itr ozna-
cza si¢ metodg AAS przy dtugosci fali 410,2 nm,
w bogatym plomieniu podtlenek azotu-acetylen.

Opracowana metoda zastapi dotychczasows
metod¢ oznaczania zawartg w normie PN-Z-
-04301: 2002 i pozwoli na oznaczenie itru i jego
zwigzkow w powietrzu stanowisk pracy w zakre-
sie 0,07 2,08 mg/mq,

CZESC DOSWIADCZALNA

Aparatura i sprzet

W badaniach stosowano spektrofotometr absorpcji
atomowej SOLAAR M (Thermo Electron Corpo-
ration, USA) wyposazony w lampe z katodg wne-
kowg do oznaczania itru.

W badaniach stosowano wode demineralizo-
wang o opornosci 18,2 MQ (w temp. 25°C) z sys-
temu Milli-Q (Millipore, USA).

Do sporzadzania roztwordw uzywano pipet au-
tomatycznych (PZHTL S.A., Polska i Brand,
Niemcy) oraz jednomiarowych pipet szklanych (ze
szkta borowo-krzemowego).

W badaniach uzywano wylgcznie naczyn ze
szkla borowo-krzemowego (lub polietylenu). Do
przechowywania roztworOw uzywano naczyn
z polietylenu.

Badania sprawdzajace sposob mineralizacji
1 przygotowania probki przeprowadzono z uzy-
ciem filtrow membranowych z estrow celulozy
o $rednicy porow 0,8 um (SKC, USA) i 0,85 um
(Pragopor 4, Czechy).

Badane probki mineralizowano w zlewkach
o pojemnosci okoto 25 ml na ptycie grzejnej (tem-
peratura mineralizacji okoto 140 °C).

Odczynniki, roztwory
Podczas badan stosowano nastgpujace roztwory

oraz odczynniki o stopniu czysto$ci przynajmniej
cz.d.a.
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—kwas azotowy(V), stezony 65-procentowy
(0 =1,39 g/ml), (Merck, Niemcy)

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

—kwas chlorowy(VII), stezony 70-procentowy
(o = 1,68 g/ml), (Merck, Niemcy)

—kwas chlorowodorowy, stezony 30-procen-
towy (p = 1,15 g/ml), (Merck, Niemcy)

—kwas chlorowodorowy, roztwér o stgzeniu
c(HCI) = 0,6 mol/l

—itr, roztwor wzorcowy podstawowy do ab-
sorpcji atomowej o stezeniu 1 mg/ml (Roth,
Niemcy)

—roztwory wzorcowe robocze itru o st¢ze-
niach: 5,00; 10,00; 25,00; 50,00; 100,0
i 150,0 pug/ml

—roztwoér chlorku lantanu, roztwor o stgzeniu
10-procentowym (m/m) w przeliczeniu na lan-
tan przygotowany w nastepujacy sposob: 26,8 g
LaCl3 7HO  rozpuscic w 73,2 ml
roztworu kwasu azotowego o st¢zeniu
¢(HNOs) = 0,1 mol/l

—roztwér chlorku sodu, roztwoér o stgzeniu
1-procentowym (m/m) przygotowany w na-
stepujacy sposob: 2,54 g NaCl rozpuscic¢
w 97,5 ml w wody

—acetylen rozpuszczony klasy czysto$ci A wg
wymagan zawartych w normie PN-C-
-84905: 1998

—podtlenek azotu, o czystosci: do celow me-
dycznych.
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WYNIKI BADAN I
Parametry oznaczania

W zastosowanej metodzie absorpcyjnej spektro-
metrii atomowej (F-AAS) atomizacja probki za-
chodzi w plomieniu podtlenek azotu-acetylen
(o dlugosci palnika 5 cm), ktéry znajduje si¢ na
drodze wigzki promieniowania charakterystycz-
nego dla itru. Wedtug przyjetej metody oznacza-
nie itru prowadzono przy dtugosci fali 410,2 nm.
W badaniach przyjeto parametry oznaczania
wyznaczone eksperymentalnie, przez ich opty-
malizacje dla probki sporzadzonej do analizy.
Optymalizacja dotyczyla takich parametrow,
jak: natezenie pradu lampy, przeptyw (strumien
objetosci) paliwa (acetylen), obszar pomiarowy
(wysokos¢ nad palnikiem) i szeroko$¢ szczeliny.
Najlepsza czulos¢ i precyzj¢ oznaczania itru
w roztworach przygotowanych do analizy uzy-
skano po zastosowaniu ponizej podanych wa-
runkoéw pracy spektrofotometru:
— dlugosc¢ fali
— lampa z katoda wnekowa
(HDL) do oznaczania itru:
— natezenie pradu lampy 10 mA

410,2 nm

— szeroko$¢ szczeliny 0,2 nm

— wysokos¢ palnika 9,5mm
— plomien

acetylen-podtlenek azotu bogaty
— strumien objgtosci

acetylenu 4,5 I/min
— ci$nienie wyjSciowe

podtlenku azotu 2,8 Ba.

Krzywa wzorcowa
oraz precyzja oznaczen

Bezposrednio przed wykonaniem analizy wyko-
nywano wzorcowanie aparatu z uzyciem
roztworow wzorcowych roboczych, o stezeniach
itru:  5,00; 10,00; 25,00; 50,00; 100,0
i 150,0 ug/ml, zawierajacych ponadto sod (Na)
o stezeniu 0,1-procentowym i lantan (La) o steze-
niu 1-procentowym, ktore sporzadzono w roztwo-
rze kwasu chlorowodorowego 0 stezeniu
0,6 mol/l, oraz probki zerowej nie zawierajacej itru,
a sporzadzonej w identyczny sposob jak wzorce.
Analizy byly wykonywane w wymienionych
weczesniej warunkach pracy spektrofotometru. Dla
kazdego roztworu wzorcowego wykonywano trzy

ICH OMOWIENIE

pomiary absorbancji. Do zerowania spektrofoto-
metru uzywano roztworu kwasu azotowego o ste-
zeniu 0,1 mol/l. Uzyskana krzywa wzorcowa opi-
sana funkcja: y = -4E - 0,6x?+ 0,0027x + 0,0048,
charakteryzuje si¢ wspotczynnikiem korelacji R?=
0,9999. Stezenie charakterystyczne 0znaczania
itru wynosito 1,63 pg/ml. Krzywa wzorcowa
przedstawiono na rysunku 1.

W celu oceny powtarzalno$ci wynikow
wzorcowania przygotowano po siedem probek
0 tym samym stezeniu itru, dla szesciu pozio-
moéw stezen itru z krzywej wzorcowej: 5,00;
10,00; 25,00; 50,00; 100,0 i 150,0 pg/ml. Po
wzorcowaniu 0znaczano itr w serii przygotowa-
nych roztworéw. Uzyskane wyniki dla poszcze-
golnych poziomow stezen wykazywaty dobra po-
wtarzalno$¢ oznaczen. Wspodtczynniki zmienno-
$ci CV dla oznaczanych stezen wynosily odpo-
wiednio: 2,59; 2,24; 1,43; 2,42; 1,02 i 1,18%.

W celu oceny doktadnosci metody i powta-
rzalno$ci wynikow, wykonano oznaczenia itru
w roztworach modelowych. Przygotowano
po siedem probek o tym samym stezeniu itru,
dla pieciu poziomow stezen itru z zakresu krzy-
wej wzorcowej: 15,00; 20,00; 40,00; 80,00
i 140,0 ug/ml, zawierajacych podobnie jak wzorce
— s6d 1 lantan. Po kazdorazowym wzorcowaniu
oznaczano seri¢ stezen z zakresu krzywej wzorco-
wej. Wspotezynniki zmiennosci CV dla poszcze-
golnych poziomow stezen wynosity odpowiednio:
2,50; 2,29; 1,60; 1,48 i 1,53%. Sredni btad
wzgledny dla kazdego poziomu stezen wynosit
odpowiednio: 2,03; 1,87; 1,38; 1,13 i 1,15%.

Zakres pomiarowy oznaczania itru (metoda
F-AAS) w rotworze 5,00 + 150,0 pg/ml odpo-
wiada zakresowi stezen itru i jego zwiazkow
w powietrzu 0,07 + 2,08 mg/m? (dla objetosci
analizowanego roztworu po mineralizacji —
10 ml i objeto$ci probki powietrza — 720 I).

W odniesieniu do wartosci NDS opracowana
metoda pozwala na oznaczanie itru i jego zwiaz-
koéw w zakresie 0,07 + 2,1 tej wartoSci. Zakres
pomiarowy metody pozwala na wykonywanie
pomiaréow z wykorzystaniem dozymetrii indy-
widualnej (PN-Z-04008-7/Az1:2004). Zmiang
zakresu oznaczania itru i jego zwigzkéw w po-
wietrzu umozliwia zastosowanie rozcienczania
roztworu badanej probki. Roztwory rozcien-
czone nalezy sporzadzi¢ w roztworze kwasu
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chlorowodorowego o stezeniu 0,6 mol/l,
stosujac odpowiedni do rozcienczenia dodatek
sodu i lantanu, a wspotczynnik rozcienczenia

nalezy uwzgledni¢ przy obliczaniu wyniku
0znaczania.
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Rys. 1. Krzywa wzorcowa oznaczania itru i jego zwigzkéw metodg F-AAS, z atomizacja w bogatym plomieniu podtle-

nek azotu-acetylen uzyskana przy dtugosci fali 410,2 nm
Badanie skutecznosci mineralizacji

Badania skuteczno$ci mineralizacji i wyznacze-
nia wspotczynnika odzysku itru i jego zwiazkow,
przeprowadzono w nastepujacy sposob: na przy-
gotowane filtry membranowe umieszczone
w zlewkach o pojemnosci 25 ml (po sze$¢ probek
dla kazdego poziomu stezen) nanoszono po: 200;
600 i 1200 pl roztworu wzorcowego podstawo-
wego itru o stezeniu 1 mg/ml, ktore pozostawiano
do wyschnigcia. Do kazdej zlewki dodawano po
3 ml stezonego kwasu azotowego(V) i ogrze-
wano na plycie grzejnej o temperaturze okoto
140 °C w celu odparowania kwasu prawie do su-
cha. Nastepnie do kazdej zlewki dodawano po
2 ml stezonego kwasu chlorowego(VII) oraz 1 ml
stezonego kwasu azotowego 1 ogrzewano ponow-
nie na plycie grzejnej, az do uzyskania suchej po-
zostatosci. Po ostudzeniu do zlewek dodawano
po 2 ml kwasu chlorowodorowego o stezeniu
0,6 mol/l1 pozostawiano na okoto 30 min. Zawar-
to$¢ zlewek przenoszono ilosciowo 5. + 6. por-
cjami kwasu chlorowodorowego do kolb miaro-
wych o pojemnosci 10 ml o stezeniu 0,6 mol/l,
dodawano po 1 ml chlorku sodu i 1 mlchlorku
lantanu, uzupetiajac nastepnie zawartos¢ kolb
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do kreski kwasem chlorowodorowym o stg¢zeniu
0,6 mol/l. Uzyskano roztwory itru o st¢zeniach
z zakresu krzywej wzorcowej: 20,00; 60,00;
120,0 pg/ml, ktére analizowano metoda absorp-
cyjnej spektrometrii atomowej z atomizacja
w ptomieniu podtlenek azotu-acetylen, w ustalo-
nych wczesniej warunkach pracy aparatu.

Mierzono stgzenie itru w przygotowanych
roztworach oraz w roztworze przygotowanym
z czystego filtra po mineralizacji — roztwér kon-
trolny. Roztwory poréwnawcze do badania wy-
dajno$ci mineralizacji przygotowano przez od-
mierzenie bezposrednio do kolb o pojemnosci
10 ml takich samych ilo$ci roztworu wzorco-
wego podstawowego itru, jakie nanoszono na
filtry. Nastgpnie probki przygotowano w iden-
tyczny sposob jak roztwory do badania skutecz-
nos$ci mineralizacji (w roztworze kwasu chloro-
wodorowego o stgzeniu 0,6 mol/l, z dodatkiem
1 ml chlorku sodu i 1 ml chlorku lantanu). Dla
kazdego stezenia przygotowano po trzy roz-
twory porownawcze.

Wyniki badania skuteczno$ci mineralizacji

nieorganicznych zwigzkow itru naniesionych na
filtry zamieszczono w tabeli 1.
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Tabela 1.
Badania skutecznos$ci mineralizacji

Oznz-'lczcl)ne Srednie Wsnol K Osztna}zfl?:e Srednie Wsnol " Oznaczone st¢zenie Srednie Wspcoliqrzlzrs}zlilk

Numer stezenie stezenie spotezynnt Numer e stezenie spotezynnt Numer stezenie wydajnosel

11 wydajnosci 11 wydajnosci e mineralizacji
L] mineralizacji bl mineralizacji bl

c, cv, g, ] c, cv, c, ] ¢ ua/ml cv, c,
ug/ml | % pg/ml ug/ml | % pg/mi 19 % pg/mi

1A |2021| 0,9 | 20,04 2A 160,23| 0,7 | 59,97 3A 118,70 21 119,69

1B 12005| 09 2B 59,04 | 08 3B 116,31 05

1C |1986| 15 2C 60,64 | 0,3 3C 124,06 2,7

la  [2004]| 1,3 1,00 2a 69,20 | 0,4 0,99 3a 116,04 36 0,97

1b 2023 0,2 1,01 2b 59,91 | 0,7 1,00 3b 118,58 05 0,99

Ic |2050| 1,9 1,02 2c 61,40 | 0,3 1,02 3c 119,02 3.4 0,99

1d |1993| 24 0,99 2d 59,97 | 15 1,00 3d 124,35 2,0 1,04

le 1979 1,1 0,99 2e 60,95| 0,9 1,02 3e 123,76 15 1,03

1f 12033 09 1,01 2f 60,97 | 1,3 1,02 119,38 1,7 1,00
Srednia warto$¢ wspotczynnika 1,00 Srednia warto$¢ wspotczynnika 1,01 Srstinte ot v o @ 1,00
odzysku odzysku
Odchylenie standardowe, SD 0,01 Odchylenie standardowe, SD 0,01 Odchylenie standardowe, SD 0,03
Wspoélezynnik zmiennosci Wspotezynnik zmiennosci Wspotezynnik zmiennosci wspotczynnika odzysku,
wspotczynnika odzysku, CV, % 1,31 wspotczynnika odzysku, CV, % 1,38 CV, % 2,68

Koead yoeysimoue)s eu nza1aimod M BIUBZORUZO BPOJBIA

‘1yzbimz 03a( 1 .41
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Przy zastosowaniu podanego sposobu mine-
ralizacji uzyskano bardzo dobre warto$ci wspot-
czynnikéw odzysku badanego zwiazku. Dla ste-
zen itru: 20,00; 60,00; i 120,00 pg/ml stopien
odzysku wynosit odpowiednio: 1,00; 1,011 1,00,
a wskazniki zmienno$ci CV wynosily odpo-
wiednio: 1,31; 1,38 1 2,68%. Sredni wspolczyn-
nik odzysku wynosit 1,00.

Wyznaczanie granicy oznaczalnosci

W celu wyznaczenia granicy oznaczania iloécio-
wego przygotowano probki o stezeniach itru: 0,00;
0,5;1,0; 2,0 3,0 ug/ml. Dla kazdego poziomu ste-
zen wykonano dziesigciokrotny pomiar absorban-
cji. Wyznaczony wspotczynnik zmiennoséci CV dla
kazdego poziomu stgzen wynosit odpowiednio:
5,49; 4,67; 3,40; 2,13 i 1,40 %.

Na podstawie zaleznosci CV od absorbancji
wyznaczono (na poziomie CV 5%) stezenie itru
0,25 png/ml jako granice oznaczania iloSciowego
(LOQ) w opracowanej metodzie. Granica wykry-
walnosci itru (LOD) wyniosta 0,08 pg/ml.

Wplyw substancji towarzyszacych

Badania majace na celu sprawdzenie wptywu sub-
stancji wspotwystepujacych na wynik oznaczania
itru przeprowadzono dla tych czynnikow, ktore
moga wystgpowal wraz z itrem w rdznych
procesach technologicznych. W tym celu przygo-
towano roztwory probek zawierajace, oprocz itru,

takze inne pierwiastki w nadmiarze w stosunku do
itru oraz bufory spektralne (sod o stezeniu 0,1%
i lantan o stezeniu 1% w badanej probce).

Na podstawie wynikow przeprowadzonych
badan stwierdzono, ze kilkakrotny nadmiar bada-
nych pierwiastkoéw: Fe, Ni, Pb, Cd, Cr i Al
w badanej probce, nie wpltywa na wynik oznacza-
nia zastosowana metodg. Z kwaséw mineralnych:
H3PO4, HCI, HNO3, H2SO4 w istotny sposob ab-
sorbancje itru zmniejsza jedynie kwas ortofosfo-
rowy(V). Oddziatywanie to koryguje lantan
obecny w badanej probce.

Walidacja

Walidacje¢ metody przeprowadzono zgodnie z wyma-
ganiami zawartymi w normie europejskiej PN-EN
482. Badania przeprowadzono z zastosowaniem
spektrofotometru absorpcji atomowej SOLAARM
firmy Thermo Electron Corporation przystosowa-
nego do pracy z plomieniem podtlenek azotu-acety-
len 1 wyposazonego w lampe¢ z katoda wnekowa do
oznaczania itru.

Na podstawie wynikéw badan oznaczania itru,
przeprowadzonych i omowionych w niniejszym ar-
tykule, uzyskano nast¢pujgce dane walidacyjne:

—granica oznaczalno$ci, LOQ 0,25 pg/ml
—granica wykrywalno$ci, LOD 0,08 pug/ml
—wspOlczynnik korelacji, R? 0,9999
—precyzja catkowita metody 5,69%

—niepewno$¢ catkowita metody 12,88%
—niepewno$¢ rozszerzona metody 25,76%.

PODSUMOWANIE

Opracowano metod¢ oznaczania itru i jego zwigz-
kow nieorganicznych zawartych w powietrzu na
stanowiskach pracy. W celu uzyskania wymaganej
granicy oznaczalno$ci na poziomie 1/10 wartosci
NDS do oznaczania itru zastosowano metode ab-
sorpcyjnej spektrometrii atomowej z atomizacjg
w plomieniu podtlenek azotu-acetylen. Opraco-
wano sposob przygotowania roztworu do analizy,
zoptymalizowano parametry analityczne i wyko-
nano walidacje opracowanej metody.
Przedstawiona metoda polega na zatrzymaniu
na filtrze membranowym itru i jego zwiazkéw
obecnych w badanym powietrzu na stanowi-
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skach pracy. Filtry mineralizuje si¢ na gorgco
w stezonym kwasie azotowym(V) oraz chloro-
wym(VII) i sporzadza roztwér do analizy w roz-
cienczonym kwasie chlorowodorowym. Roztwor
ten zawiera dodatkowo bufory spektralne — chlo-
rek sodu i chlorek lantanu. Itr i jego zwiazki za-
warte w powietrzu na stanowiskach pracy oznacza
si¢ metodg absorpcyjnej spektrometrii atomowej z
atomizacja w bogatym plomieniu powietrze-acety-
len, przy dlugosci fali 410,2 nm.

Przyjeto zakres pomiarowy dla stgzenia
itru w roztworze 5,00 +150,0 pg/ml. Wyznaczony
zakres pomiarowy odpowiada zakresowi stezen



Itr i jego zwiqzki.
Metoda oznaczania w powietrzu na stanowiskach pracy

itru 1 jego zwigzkow w  powietrzu
0,07 = 2,06 mg/m? (dla objetosci powietrza — 720 1),
co stanowi 0,07 + 2,1 wartosci NDS.

W wyznaczonym zakresie pomiarowym opra-
cowang metod¢ poddano walidacji i uzyskano do-
bre parametry: precyzje catkowita wynoszaca
5,69% 1 niepewno$¢ catkowita wynoszaca
12,88%.

Metoda jest dostosowana do wykonywania po-
miardw stgzen itru i jego zwigzkOw na stanowi-
skach pracy zgodnie z zasadami dozymetrii indy-
widualnej, co umozliwia przeprowadzenie obiek-
tywnej oceny narazenia zawodowego.

Opracowang metod¢ oznaczania itru i jego
zwigzkOw nieorganicznych zapisano w postaci
procedury analitycznej, ktorg zamieszczono
w zalaczniku.
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ZALACZNIK

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

1. Zakres stosowania metody

Metode podang w ninigjszej procedurze stosuje
si¢ do oznaczania itru 1 jego zwiazkow
W powietrzu na stanowiskach pracy, podczas
przeprowadzania kontroli warunkow
sanitarnohigienicznych.

Najmniejsze stezenie itru i jego zwigzkow
w przeliczeniu na itr, jakie mozna oznaczy¢
w warunkach pobierania probek powietrza i wy-
konania oznaczania opisanych w niniejszej pro-
cedurze, wynosi 0,07 mg/m? (dla objetosci powie-
trza 720 1).

2. Powolania normatywne

PN-C-84905: 1998 Gazy techniczne — Acetylen
rozpuszczony.

PN-Z-04008-07 Ochrona czysto$ci powietrza.
Pobieranie probek. Zasady pobierania probek po-
wietrza w Srodowisku pracy 1 interpretacji wynikow.

3. Zasada metody

Metoda polega na przepuszczeniu znanej objeto-
$ci badanego powietrza przez filtr membranowy
w celu osadzenia na nim itru i jego zwigzkoéw za-
wartych w powietrzu. Filtr mineralizuje si¢ na
gorgco w stezonym kwasie azotowym(V) oraz
chlorowym(VII) i sporzadza roztwor do analizy
w rozcienczonym kwasie chlorowodorowym. Itr
1 jego zwiazki zawarte w powietrzu na stanowi-
skach pracy oznacza si¢ metoda absorpcyjnej
spektrometrii ~ atomowej z  atomizacja
w plomieniu powietrze-acetylen.

4. Wytyczne ogolne

4.1. Czysto$¢ odczynnikow
Do analizy, o ile nie zaznaczono inaczej, nalezy
stosowa¢ odczynniki o stopniu czystosci co naj-
mniej cz.d.a.

Do przygotowywania wszystkich roztworéw
nalezy stosowa¢ wodg dwukrotnie destylowana
lub dejonizowang, zwang w dalszej tresci ,,wodg”.

4.2. Naczynia laboratoryjne
W analizie nalezy uzywac wylacznie naczyn la-
boratoryjnych ze szkta borowo-krzemowego lub
polietylenu. Naczynia nalezy kolejno my¢: roz-
tworem detergentu, ciepta woda, roztworem
kwasu azotowego(V) o ¢c(HNO3) = 1 mol/l, wodg
destylowana, a nastepnie kilkakrotnie wyptukac
dwukrotnie destylowang lub demineralizowang
woda.

4.3. Przechowywanie roztworow
Roztwor wzorcowy podstawowy i posredni na-
lezy przechowywa¢ w naczyniach z polietylenu.

4.4. Postepowanie z substancjami chemicznymi
Wszystkie czynnosci ze stezonymi kwasami na-
lezy wykonywa¢ z zastosowaniem S$rodkow
ochrony indywidualnej i pod sprawnie dziataja-
cym wyciagiem laboratoryjnym.

Pozostate po analizie roztwory odczynnikow
i wzorcOw nalezy gromadzi¢ w przeznaczonych
do tego celu pojemnikach i przekazywac upraw-
nionym instytucjom do unieszkodliwienia.

5. Odczynniki, roztwory i materialy

5.1. Acetylen rozpuszczony
Stosowac acetylen klasy czystosci A, zgodnie
z wymaganiami zawartymi w normie PN-C-
-84905: 1998.

5.2. Kwas azotowy(V)
Stosowa¢ kwas azotowy stezony, 65-procen-
towy (m/m) 0 p=1,39 g/ml.

5.3. Kwas azotowy(V)
Stosowac roztwor kwasu azotowego(V) o steze-
niu ¢(HNO3) = 0,1 mol/l.

5.4. Kwas chlorowy (V1)
Stosowac roztwor kwasu chlorowego(VII) ste-
zony, 70-procentowy (m/m) o p= 1,68 g/ml.

5.5. Kwas chlorowodorowy
Stosowa¢ kwas chlorowodorowy
30-procentowy (m/m) o0 p = 1,15 g/ml.

5.6. Kwas chlorowodorowy, roztwor o stgze-
niu ¢(HCI) = 0,6 mol/l

5.7. Podtlenek azotu
Stosowac podtlenek azotu do celow medycz-
nych.

stezony,
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5.8. Roztwor chlorku lantanu
Stosowa¢ roztwor chlorku lantanu przygoto-
wany w nastepujacy sposob: 26,8 g LaClz- 7H,0O
rozpu$ci¢ w 73,2 ml roztworu kwasu azotowego
o stezeniu c(HNOz) = 0,1 mol/l. W tak przygo-
towanym roztworze stezenie lantanu wyrazone
utamkiem masowym wynosi 10%.

5.9. Roztwor chlorku sodu
Stosowac roztwor chlorku sodu przygotowany
w nastgpujacy sposob: 2,54 g NaCl rozpuscic¢
w 97,46 ml roztworu wody. W tak przygotowa-
nym roztworze stezenie sodu wyrazone utam-
kiem masowym wynosi 1%.

5.10 Roztwor wzorcowy itru
Stosowac dostgpny w handlu roztwor wzorcowy
itru do absorpcji atomowej o stezeniu 1 mg/ml.

5.11. Roztwory wzorcowe robocze itru
Stosowaé roztwory itru o stezeniach w mikro-
gramach na mililitr: 5,00; 10,00; 25,00; 50,00;
100,0; i 150,0 pg/ml. Do szesciu kolb pomiaro-
wych o pojemnosci 10 ml odmierzy¢ nastepu-
jace objetosci roztworu wzorcowego itru wg
punktu 5.10. w mililitrach: 0,05; 0,10; 0,25; 0,50;
1,00 i 1,50, nastepnie doda¢ po 1 ml roztworu
chlorku sodu wg punktu 5.9. i po 1 ml chlorku lan-
tanu wg punktu 5.8. Uzupehi¢ do kreski zawartos¢
kolb roztworem kwasu chlorowodorowego wg
punktu 5.6. i wymiesza¢. W siodme;j kolbie o po-
jemnosci 10 ml przygotowac roztwor probki zero-
wej przez dodanie: 1 ml chlorku sodu wg punktu
5.9. oraz 1 ml chlorku lantanu wg punktu 5.8. i uzu-
pehienie do kreski zawartosci kolby roztworem
kwasu chlorowodorowego wg punktu 5.6. Roz-
twory wzorcowe robocze nalezy przygotowywac
w dniu wykonywania 0znaczenia.

5.12 Filtry membranowe
Stosowac¢ filtry membranowe z estrow celulozy
o $rednicy porow 0,80 Iub 0,85 um.

6. Przyrzady pomiarowe
i sprzet pomocniczy

6.1. Pompa ss3aca
Stosowacé pompe ssaca, umozliwiajacg pobiera-
nie powietrza ze stalym strumieniem objetosci
okreslonym w punkcie 7.

6.2. Probnik
Stosowaé probnik umozliwiajacy wyodrebnie-
nie z powietrza itru i jego zwigzkow.
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6.3. Kalibrator przeptywu
Do wyodrebniania z powietrza itru i jego zwiaz-
kow stosowac kalibrator przeptywu, umozliwia-
jacy ustawienie warto$ci strumienia objgtosci
powietrza zasysanego przez probnik, zgodnie
z zaleceniem producenta.

6.4 Spektrofotometr
Stosowa¢ spektrofotometr do absorpcji atomo-
wej przystosowany do pracy z plomieniem po-
wietrze-acetylen i wyposazony w lampg z katoda
wngkowa (HDL) do oznaczania itru.

W celu zapewnienia wymaganej czuto$ci
i precyzji oznaczania itru nalezy przyjaé naste-
pujace warunki pracy aparatu:

— dhlugosc fali 410,2 nm
— ptomien podtlenek
azotu-acetylen bogaty.

Pozostate parametry pracy spektrofotometru:
natezenie pradu lampy, szeroko$¢ szczeliny i ob-
szar pomiarowy (wysoko$¢ nad palnikiem), na-
lezy dobra¢ w zaleznosci od indywidualnych
mozliwosci aparatu.

6.5. Plyta grzejna do mineralizacji filtrow

Stosowac plyte grzejna do mineralizacji fil-
trow w temperaturze okoto 140 °C.

7. Pobieranie probek powietrza

Przed przystapieniem do pomiaréw nalezy ska-
librowac, wedtug instrukcji producenta, uktad do
pobierania probek powietrza dla wymaganego
przeplywu. Stosowac kalibrator przeplywu wg
punktu 6.3.

Podczas pobierania probek powietrza do ba-
dan nalezy stosowaé zasady podane w normie
PN-Z-04008-07.

W miejscu pobierania probek przez filtr wg
punktu 5.12, umieszczony w probniku, przepu-
$ci¢ do 960 1 powietrza ze strumieniem objetosci
zalecanym przez producenta probnika (najcze-
$ciej 2 1/min.).

8. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Wykonac¢ trzykrotny pomiar absorbancji roztwo-
row wzorcowych roboczych itru wg punktu
5.11. 1 probki zerowej, przyjmujgc ustalone wg
punktu 6.4. warunki pracy spektrofotometru. Do
zerowania spektrofotometru nalezy uzywacé roz-
tworu kwasu azotowego wg punktu 5.3,
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Krzywa wzorcowa sporzadzi¢, korzystajac
z funkcji wzorcowania spektrometru i kompute-
rowego zbierania danych analitycznych, zgodnie
z instrukcja uzytkowania.

Krzywa wzorcowa nalezy sporzadzaé bezpo-
$rednio przed wykonaniem oznaczania.

9. Wykonanie oznaczania

Filtr (wg punktu 5.12.), na ktory pobrano probke
powietrza, nalezy: umiesci¢ w zlewce o pojem-
nosci 25 ml, doda¢ 3 ml kwasu azotowego(V)
wg punktu 5.2. i ogrzewaé na ptycie grzejnej
0 temperaturze okoto 140 °C w celu odparowa-
nia tlenkow azotu, prawie do sucha. Nastgpnie
do zlewki doda¢ 2 ml kwasu chlorowego(VII)
wg punktu 5.4. oraz 1 ml kwasu azotowego(V)
wg punktu 5.2. i ogrzewaé na ptycie grzejnej
0 temperaturze okoto 140 °C az do uzyskania su-
chej pozostatosci. Po ostudzeniu, doda¢ 2 ml
kwasu chlorowodorowego wg punktu 5.6. i po-
zostawi¢ na okoto 30 min. Nastepnie zawartos$¢
przenies¢ ilosciowo 5. + 6. porcjami kwasu chlo-
rowodorowego wg punktu 5.6. do kolby o po-
jemnosci 10 ml, doda¢ 1 ml chlorku sodu wg
punktu 5.9. i 1 ml chlorku lantanu wg punktu
5.8., uzupemhi¢ do kreski roztworem kwasu chlo-
rowodorowego wg punktu 5.6., uzyskujac roz-
twor do badania.

Jednoczesnie z mineralizacja filtrow, na ktore
pobrano probki powietrza, przeprowadzic¢
w identyczny sposob mineralizacje czystego fil-
tra wg punktu 5.12. i przygotowaé roztwor do
slepej proby.

Wykona¢ trzykrotny pomiar absorbancji roz-
tworu do badania i roztworu do §lepej proby, za-
chowujac warunki pomiarowe jak przy sporza-
dzaniu krzywej wzorcowej wg punktu 8.

Do zerowania spektrometru stosowaé roz-
twor kwasu azotowego(V) wg punktu 5.3. Ste-
zenie itru w roztworach do badania odczytane
z krzywej wzorcowej podawane jest przez aparat
automatycznie.

Jezeli oznaczone st¢zenie itru w roztworze
badanej probki przekroczy zakres krzywej wzor-
cowej, roztwor nalezy odpowiednio rozcien-
czy¢. Roztwory rozcienczone nalezy sporzadzi¢
w roztworze kwasu chlorowodorowego o steze-
niu 0,6 mol/l, stosujac odpowiedni do rozcien-

czenia dodatek sodu i lantanu, a krotno$¢ roz-
cienczenia (k) uwzgledni¢ w obliczaniu wyniku
oznaczania.

10. Sprawdzenie wydajnosci
mineralizacji

Na sze$c filtrow wg punktu 5.1.2 umieszczonych
w zlewkach o pojemnosci 25 ml nanie$¢ po
600 ul roztworu wzorcowego podstawowego
itru wg punktu 5.10. i pozostawi¢ do nastgpnego
dnia, do wyschnigcia. Nastepnie sporzadzi¢ roz-
twory do badania wydajnos$ci mineralizacji, tj.
do kazdej zlewki doda¢ 3 ml kwasu azoto-
wego(V) wg punktu 5.2. i ogrzewaé na ptycie
grzejnej o temperaturze okoto 140 °C az do uzy-
skania suchej pozostatosci. Nastepnie do zlewki
doda¢ po 2 ml kwasu chlorowego(VIl) wg
punktu 5.4. oraz 1 ml kwasu azotowego(V) wg
punktu 5.2. i ogrzewac na ptycie grzejnej 0 tem-
peraturze okoto 140 °C az do uzyskania suchej
pozostatosci. Po wystudzeniu zlewki doda¢ 2 ml
kwasu chlorowodorowego wg punktu 5.6. i po-
zostawi¢ przez okoto 30 min. Zawartos¢ zlewki
przenies¢ ilo§ciowo 5.+ 6. porcjami kwasu chlo-
rowodorowego wg punktu 5.6. do kolby o po-
jemnosci 10 ml, doda¢ 1 ml chlorku sodu wg
punktu 5.9. oraz 1 ml chlorku lantanu wg punktu
5.8. 1 uzupeti¢ do kreski kwasem chlorowodo-
rowym wg punktu 5.6.

Jednoczesnie nalezy przygotowaé roztwor
kontrolny z czystego filtra oraz trzy roztwory po-
rownawcze, przez odmierzenie bezposrednio do
kolb o pojemnosci 10 ml po 600 ul roztworu
wzorcowego podstawowego itru wg punktu
5.10. Podczas sporzadzania roztworow nalezy
tak postgpowac, jak przy sporzadzaniu roztwo-
réow do badania wydajnos$ci mineralizacji.

Nastgpnie wykonac¢ trzykrotny pomiar absor-
bancji: roztworéw probek do badania wydajno-
$ci mineralizacji, roztworu kontrolnego oraz roz-
tworow porownawczych, przyjmujac ustalone
wg punktu 6.4. warunki pracy spektrometru. Do
zerowania spektrometru nalezy uzywaé roz-
tworu kwasu azotowego(V) wg punktu 5.3.
Wspolczynnik wydajnosci mineralizacji dla itru
(Wm) obliczy¢ na podstawie wzoru:
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w ktorym:
Co —

Co —

Co —
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stezenie itru w roztworze do badania
wydajnosci mineralizacji, w mikro-
gramach na mililitr,

stezenie itru w roztworze kontrol-
nym, w mikrogramach na mililitr,
stezenie itru w roztworze porownaw-
czym, w mikrogramach na mililitr.

Nastegpnie obliczy¢ $rednig warto$¢ wspot-
czynnika wydajno$ci mineralizacji y,, dla itru
i jego zwiazkdw jako S$rednig arytmetyczng
otrzymanych wartosci Wn. Wspotczynnik ten po-
winien wynosi¢ 1,00 + 0,05.

11. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie itru i jego zwiazkow (X) w przeliczeniu

na itr, w
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badanym powietrzu na stanowisku

pracy obliczy¢, w miligramach na metr sze-
$cienny, na podstawie wzoru:

w ktérym:

(C _Co)‘Vl .k
Vo wn ’

stezenie itru w roztworze badanej
probki, w mikrogramach na mililitr,
stezenie itru w roztworze do Slepej
proby, w mikrogramach na mililitr,
objeto$¢ roztworu po mineralizacji,
w mililitrach (V1= 10 ml),

objetos¢ powietrza przepuszczonego
przez filtr, w litrach,

srednia warto$¢ wspolczynnika wy-
dajnos$ci mineralizacji,

krotno$¢ rozcienczenia.



