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Streszczenie

Zwiazki srebra na ogotl nie rozpuszczaja si¢ w wodzie.
Do nielicznych rozpuszczalnych zwigzkow srebra nale-
73, np.: azotan srebra, fluorek srebra, nadchloran srebra.
Zwigzki te sa stosowane w analizie chemicznej i katalizie
organicznej, do produkcji: innych zwigzkow srebra (np.
halogenkow), materialow wybuchowych, $rodkow an-
tyseptycznych (w medycynie), luster oraz w klasycznej
technice fotograficznej.

Rozpuszczalne zwigzki srebra wykazuja dzialanie draz-
nigce i zrace na skore oraz blone §luzowa oczu, powoduja
réwniez: trwale uszkodzenia oczu, dysfunkcj¢ uktadu od-
dechowego i nerwowego.

Warto$¢ najwyzszego dopuszczalnego stezenia (NDS) dla
rozpuszczalnych zwigzkow srebra, w przeliczeniu na sre-
bro, zostata ustalona na poziomie 0,01 mg/m®.

Celem pracy byto opracowanie metody oznaczania stezen
rozpuszczalnych zwigzkéw srebra w powietrzu na stano-
wiskach pracy w zakresie od 1/10 do 2 wartosci NDS.

Opracowana metoda oznaczania polega na: pobraniu
probki powietrza na filtr membranowy, wymywaniu
rozpuszczalnych zwigzkow srebra z filtra za pomoca
wody dejonizowanej oraz oznaczaniu zwigzkow srebra
metodg absorpcyjnej spektrometrii atomowej z atomi-
zacja w plomieniu powietrze-acetylen (F-AAS).
Metoda umozliwia oznaczenie srebra w zakresie ste-
zen 0,070 + 2,00 pg/ml. Uzyskana krzywa kalibracyjna
srebra charakteryzuje si¢ wspotczynnikiem korelacji
R? = 1,0000. Granica wykrywalno$ci srebra (LOD)
wynosi 0,009 pg/ml, natomiast granica oznaczalnosci
(LOQ) - 0,027 pg/ml. Wyznaczony wspotczynnik od-
zysku z filtrow wynosi 0,99.

Opracowana metoda pozwala na oznaczanie rozpusz-
czalnych zwigzkoéw srebra w powietrzu na stanowi-
skach pracy w zakresie stezen 0,001 + 0,028 mg/m?
(dla probki powietrza o objetosci 720 1), co odpowiada
0,1 + 2,8 wartosci NDS.

! Publikacja opracowana na podstawie wynikow IV etapu programu wieloletniego: ,,Poprawa bezpieczenstwa i warunkdéw pracy”, dofi-
nansowanego w latach 2017-2019 w zakresie zadan stuzb panstwowych przez Ministerstwo Rodziny, Pracy i Polityki Spoteczne;j.
Koordynator programu: Centralny Instytut Ochrony Pracy — Panstwowy Instytut Badawczy.
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Metoda charakteryzuje si¢ dobra precyzja oraz doktad-
nos$cia i spelnia wymagania zawarte w normie europej-
skiej PN-EN 482 dla procedur oznaczania substancji
chemicznych.

Metoda oznaczania rozpuszczalnych zwigzkdéw srebra
zostata zapisana w postaci procedury analitycznej, kto-
ra zamieszczono w zatgczniku.

Summary

Silver compounds are generally insoluble in water.
The few soluble silver compounds include, e.g. silver
nitrate, silver fluoride, silver perchlorate. These
compounds are used in chemical analysis and organic
catalysis to produce other silver compounds (e.g.
halides), explosives, antiseptics (in medicine ), mirrors;
they are also used in classical photographic technique.

Soluble silver compounds are irritating and corrosive to
the skin and mucous membranes of the eyes; they also
cause permanent damage to the eyes and dysfunction of
the respiratory and nervous systems.

Maximum admissible concentrations (MAC) for
soluble silver compounds, expressed as silver, was set
at 0,01 mg/m?>.

The aim of the study was to develop a method for
determination of concentrations of soluble silver
compounds in the air at workstations in the range from
1/10 to 2 MAC value.

The developed method of determination consists in:
taking an air sample on a membrane filter, washing
out soluble silver compounds from the filter with

deionized water and determination of these compounds
as silver by flame (air-acetylene) atomic absorption
spectrometry (F-AAS).

The method enables the determination of silver in the
concentration range of 0.070+2.00 ug/ml. The obtained
silver calibration curve is characterized by a correlation
coefficient R* = 1.0000. The limit of silver detection
(LOD) is 0.009 pg/ml, the limit of quantification (LOQ)
is 0.027 pg/ml, and the recovery rate is 0.99.

The developed method allows the determination of
soluble silver compounds in the air at workstations in
the concentration range of 0.001+0.028 mg/m® (for an
air sample with a volume of 720 1), which corresponds
to 0.1+2.8 times the MAC value.

The method is characterized by good precision and
accuracy and meets the requirements of the European
standard PN-EN 482 for chemical determination
procedures.

The method for the determination of soluble silver
compounds has been recorded in the form of the
analytical procedure set out in the Annex.

WPROWADZENIE

Srebro jest malo aktywnym chemicznie srebrnym
metalem. Tworzy zwiazki glownie na +1 stopniu
utlenienia. Zwigzki na +2 i +3 stopniu utlenienia
sg nieliczne i nietrwate. Zwigzki srebra na ogot
nie rozpuszczajg si¢ w wodzie np. siarczek srebra
(AgS) czy halogenki srebra (AgCl, AgBr, Agl). Do
trudno rozpuszczalnych zwigzkoéw naleza np. octan
srebra Ag,H O, i siarczan srebra Ag,SO,. Nielicz-
ne rozpuszczalne zwigzki srebra to, np.: azotan sre-
bra AgNO,, fluorek srebra AgF i nadchloran srebra
AgClO,.

Zwigzkiem najczesciej stosowanym w prze-
mySle jest bardzo dobrze rozpuszczalny w wodzie
(2 160 g/l w 20 °C) azotan srebra (AgNO,) [7761-88-8].
Jest to substancja stata, krystaliczna, bezbarwna
i bezwonna. Masa molowa azotanu srebra wynosi
169,87 g/mol, a gestos¢ 4,35 g/em?® (19°C). Tem-
peratura topnienia tego zwiazku wynosi 212 °C,
a temperatura rozktadu 444 °C. Podczas ogrzewania

AgNO, nastepuje rozklad termiczny zwigzku z wy-
dzieleniem tlenkéw azotu i metalu. Azotan srebra
jest zwiagzkiem utleniajgcym. Sam nie spala sig, ale
w kontakcie z substancjami tatwopalnymi zwigksza
ryzyko pozaru i moze w znacznym stopniu stano-
wi¢ paliwo. Moze rowniez niebezpiecznie reagowac
z takimi $rodkami redukujacymi, jak: proszek arse-
nowy, kwas chlorosulfonowy, trifluorek chloru, we-
giel, jodek fosfidowy. W kontakcie z: amoniakiem,
wodorotlenkiem sodu, proszkiem magnezowym,
glinem, miedzig, magnezem, solami antymonu i Ze-
laza, metalami alkalicznymi, weglikiem miedzi czy
takimi substancjami organicznymi, jak: etanol, alde-
hyd octowy, acetylen, akrylonitryl czy hydrazyna,
stwarza niebezpieczenstwo wybuchu.

Azotan srebra dziala toksycznie na organizm
cztowieka. Wykazuje dziatanie draznigce i Zrace na
btong §luzowg 1 skére. W kontakcie z oczami powo-
duje: zaczerwienienie, swedzenie, lzawienie 1 zapa-
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lenie spojowek, moze tez powodowac: poparzenie,
zmetnienie rogdwki i utratg wzroku. W kontakcie
ze skora powoduje: zaczerwienienie, poparzenie
1 bable. Podczas wdychania pytow azotanu srebra
szybko pojawiaja si¢: pieczenie i zaczerwienienie
w jamie ustnej, gardle, bol w plucach, a ponad-
to bol brzucha, bol glowy, ospatosé, obrzgk ptluc,
a w ciezkich przypadkach utrata przytomnos$ci
i drgawki. Moze pojawi¢ si¢ zaparcie i niewydolno$¢
nerek. Po potknigciu azotan srebra powoduje: dole-
gliwosci  zotadkowo-jelitowe, zaburzenia uktadu
sercowo-naczyniowego i dysfunkcje osrodkowego
uktadu nerwowego (GESTIS 2018a; HSBD 2018).

W przemysle, u ludzi przewlekle narazonych na
zwiazki srebra, gdy poziom narazenia zawodowe-
go na srebro i1 jego zwigzki jest wysoki, wystepuja
przypadki srebrzycy objawiajace si¢ zmiang zabar-
wienia: skory, twarzy, dtoni, oczu i bton §luzowych.
Srebro 1 jego zwiazki nie wykazuja natomiast dzia-
fania: mutagennego, rakotworczego i teratogennego
(Zespot Ekspertow... 1991).

Wedlug Rozporzadzenia Parlamentu Europej-
skiego i Rady (WE) nr 1272/2008 (CLP) ze wzgledu
na zagrozenie dla zdrowia ludzi azotan srebra zostat
sklasyfikowany jako substancja: wykazujaca dziata-
nie zrgce/draznigce na skorg, (Skin Corr. 1B) 1 stwa-
rzajaca zagrozenie dla srodowiska wodnego (Aqatic
Acute 1 1 Aquatic Chronic 1).

Substancji tej przypisano nastepujace kody zwro-
tow wskazujacych na rodzaj zagrozenia:

— H272: moze intensyfikowac¢ pozar, utleniacz

— H314: powoduje powazne oparzenia skory

oraz uszkodzenia oczu

— H400: dziata toksycznie na organizmy wodne

— HA410: dziata bardzo toksycznie na organizmy

wodne, powodujac dlugotrwate skutki (Roz-
porzadzenie... 2008).

Fluorek srebra (AgF) [7775-41-9] jest substancjg
bardzo dobrze rozpuszczalng w wodzie — 1 820 g /1
(15,5 °C). Jest to brazowy, z6lty, bezwonny proszek,
o gestosei 5,85g/cm?’, 0 masie molowej 126,87 g/mol,
temperaturze topnienia 435 °C 1 temperaturze wrze-
nia 1150 °C. Zwigzek ten nie zostat sklasyfikowany
zgodnie z Rozporzadzeniem Parlamentu Europej-
skiego 1 Rady (WE) nr 1272/2008. Fluorek srebra po-
woduje rowniez ostre lub chroniczne zagrozenie dla
zdrowia. Europejska Agencja Chemikaliow przypisu-
je temu zwigzkowi notyfikowang klasyfikacje — klasg
zagrozen 1 kod kategorii zgodnie z kryteriami CLP.:
dziatanie zrace /draznigce na skore (Skin Corr. kate-
goria 1B), (ECHA 2018b). W tej klasyfikacji fluorko-

wi srebra przypisano nastgpujace zwroty zagrozenia:

— H314: powoduje powazne oparzenia skory
oraz uszkodzenia oczu

— H302: dziata szkodliwie po potknigciu

— H312: dziata szkodliwie w zetknieciu ze skorg

— H314: powoduje powazne oparzenia skory i
uszkodzenia oczu

— H332: dziata szkodliwie w nastepstwie wdy-
chania

— H400: dziata bardzo toksycznie na organizmy
wodne.

Nadchloran srebra (AgClO,) [7783-93-9], bez-
wodny, jest substancjg krystaliczng, higroskopijna,
o masie molowej 207,32 g/mol, gestosci 2,806 g/cm?
i o temperaturze topnienia 486 °C. Jest bardzo do-
brze rozpuszczalny w wodzie — 5 570 g/l (25 °C) —
a takze w rozpuszczalnikach organicznych. Substan-
cja moze intensyfikowaé pozar i reagowac z czynni-
kami redukujacymi. Zwigzek ten rowniez nie zostat
sklasyfikowany zgodnie z Rozporzadzeniem Parla-
mentu Europejskiego i Rady (WE) nr 1272/2008.
Wedlug notyfikowanej klasyfikacji zgodnej z kry-
teriami CLP substancja ta wykazuje dziatanie zrace
na skore (Skin Corr., kategoria 1B) i przypisano jej
nastepujace zwroty zagrozenia:

— H272: moze intensyfikowac pozar, utleniacz

— H314: powoduje powazne oparzenia skory

i uszkodzenia oczu

— HA400: dziata bardzo toksycznie na organizmy

wodne (ECHA 2018c).

Inne zwiazki srebra, jak octan srebra (AgC,H,0,)
[563-63-3] czy siarczan srebra (Ag,SO,) [10294-
-26-5], to substancje stabo rozpuszczalne w wodzie.
Rozpuszczalnos$¢ octanu srebra to 10,2 g/l (20 °C).
Octan srebra jest to bezowy, krystaliczny proszek,
0 gestosci 3,26 g/cm?’, o masie molowej 166,91 g/mol
i temperaturze rozktadu 220 °C. Zwigzek jest wraz-
liwy na $wiatto. Substancja ta powoduje ostre lub
chroniczne zagrozenie dla zdrowia: podraznienie
skory, podraznienie oczu oraz dzialanie toksyczne
na narzady docelowe i jest niebezpieczny dla $ro-
dowiska wodnego. Siarczan srebra (Ag,SO,) jest
substancja stabo rozpuszczalng w wodzie — zaled-
wie 8 g/l (25 °C). Jest to bezwonny, biaty proszek,
0 gestosci 5,45g/cm’, o masie molowej 311,79 g/mol
i temperaturze rozktadu 1085 °C. Zwiazek ten row-
niez powoduje ostre lub chroniczne zagrozenie dla
zdrowia: powazne zagrozenie dla oczu oraz za-
grozenie dla Srodowiska wodnego (ECHA 2018a;
GESTIS 2018b; 2018c).
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Zwiagzki rozpuszczalne srebra sg stosowane
do produkcji innych zwigzkow srebra, np.: halogen-
kéw (jak bromek srebra), do produkcji materiatow
wybuchowych, do produkcji luster i w klasycznej
technice fotograficznej do produkcji materiatow
$wiattoczutych. Azotan srebra ze wzgledu na wia-
Sciwosci bakteriobojcze jest stosowany jest w me-
dycynie do produkcji s$rodkoéw antyseptycznych
i sktadnik preparatow farmaceutycznych. Stosowa-
ny jest takze w analizie chemicznej (argentometrii)
1 jako katalizator przy otrzymywaniu tlenku etylenu.
Siarczan srebra jest stosowany jako $rodek utleniajacy
w katalizie organicznej (Patnaik 2002; PubChem 2017).

W Polsce warto$¢ najwyzszego dopuszczalnego
stezenia (NDS) dla srebra — zwigzkow rozpuszczal-
nych, w przeliczeniu na Ag wynosi 0,01 mg/m?
Rozporzadzenie... 2018).

Sposob oznaczania srebra 1 jego zwiazkéw na
stanowiskach pracy do celow oceny narazenia za-
wodowego byt zawarty w znormalizowanej normie
PN-Z-04216-02:1991 Badania zawarto$ci srebra
1 jego zwigzkow — Oznaczanie srebra i jego zwigz-
kéw na stanowiskach pracy metoda ptomienio-
wej absorpcyjnej spektrometrii atomowej. Metoda
ta zostala zastgpiona inng, zawarta w normie
PN-Z-04216-2:2012 Oznaczanie srebra i jego zwiaz-
kow nierozpuszcezalnych na stanowiskach pracy meto-
da ptomieniowg absorpcyjnej spektrometrii atomowe;.
Znowelizowana norma nie opisuje jednak sposobu
oznaczania zwigzkdéw rozpuszczalnych srebra.

Obecnie brak jest znormalizowanej metody
oznaczania rozpuszczalnych zwigzkéw srebra spet-
niajgce] wymagania EN 482 i dostosowanej do
wykonywania pomiardw, réwniez zgodnie z zasa-
dami dozymetrii indywidualnej. Jest wigc potrzeba
opracowania znormalizowanej metody oznaczania
tych zwigzkow, gdyz wartos¢ NDS dla srebra i jego
zwigzkow jest zroznicowana: dla srebra frakcji wdy-
chalnej oraz zwigzkow nierozpuszczalnych srebra
(w przeliczeniu na srebro) wynosi 0,05 mg/m?, a dla
srebra — zwigzkoéw rozpuszczalnych (w przeliczeniu
na srebro) — wynosi 0,01 mg/m°.

W artykule przedstawiono metod¢ oznaczania
zwigzkow rozpuszczalnych srebra z wykorzystaniem
absorpcyjnej spektrometrii atomowej z atomizacjg w
ptomieniu (ang. Flame Atomic Absorption Spectro-
metry, F-AAS). Zgodnie z opracowang metodg ba-
dane powietrze przepuszcza si¢ przez filtr membra-
nowy, a nastgpnie pobrane na filtr zwigzki wymywa
si¢ z uzyciem wody dejonizowanej. Rozpuszczalne
zwigzki srebra oznacza si¢ jako srebro przy dtugo-
$ci fali 328,1 nm, w plomieniu acetylen-powietrze.
W przypadku wystepowania oddziatywan do anali-
zowanej probki nalezy zastosowac¢ bufor spektralny
— chlorek lantanu.

Opracowana metoda pozwala na oznaczenie roz-
puszczalnych zwigzkow srebra w powietrzu stano-
wisk pracy w zakresie 0,001 + 0,028 mg/m?, co sta-
nowi od 0,1 + 2,8 wartosci NDS.

CZESC DOSWIADCZALNA

Aparatura i sprzet

W badaniach stosowano spektrofotometr absorpcji
atomowej SOLAAR M (Thermo Electron Corpora-
tion, USA) wyposazony w lampe z katodag wnekowa
do oznaczania srebra.

W badaniach stosowano wod¢ demineralizowang
o0 opornoscei 18,2 MQ (w temp. 25°C) z systemu Milli-Q
(Millipore, USA).

Do sporzadzania roztworéw uzywano pipet auto-
matycznych (PZHTL S.A., Polska 1 Brand, Niemcy)
oraz jednomiarowych pipet szklanych (ze szkta bo-
rowo-krzemowego, klasa A).

W badaniach uzywano wylacznie naczyn ze szkla
borowo-krzemowego klasy A (lub polietylenu). Do
przechowywania roztworoOw uzywano naczyn z po-
lietylenu.

Badania sprawdzajace sposob mineralizacji
1 przygotowania probki przeprowadzono z uzyciem
filtrow membranowych z estrow celulozy o $rednicy

porow 0,8 mm (SKC, USA) i 0,85 mm (Pragopor 4,
Czechy).

Probki pobrane na filtry wymywano w zlewkach
o pojemnosci okoto 50 ml wykonanych z polietylenu.

Odczynniki, roztwory

Podczas badan stosowano nastgpujace roztwory oraz
odczynniki o stopniu czystosci przynajmniej cz.d.a.:
— kwas azotowy(V), stezony 65-procentowy
(r= 1,39 g/ml), (Merck, Niemcy)
— kwas azotowy, roztwor o stezeniu ¢(HNO,) =
=1,0 mol/l
— kwas azotowy, roztwor o stezeniu ¢(HNO,) =
=0,1 mol/l
— srebro, roztwor wzorcowy do absorpcji ato-
mowej o stezeniu 1 mg/ml (GUM)
— srebro, roztwor wzorcowy posredni o steze-
niu 10 mg/ml, przygotowany w nastgpujacy
sposob: do kolby pomiarowej o pojemnosci
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100 ml odmierzono 1 ml roztworu wzorco-
wego podstawowego i uzupeliono do kre-
ski roztworem kwasu azotowego o stezeniu
0,1 mol/l

— srebro, roztwor do sprawdzania wydajno$ci
wymywania o stezeniu 100 mg/ml, przygo-
towany w nastepujacy sposéb: do kolby po-
miarowej o pojemnosci 10 ml odmierzono
I ml roztworu wzorcowego podstawowego
i uzupeliono do kreski roztworem kwasu
azotowego o stezeniu 0,1 mol/l

— roztwory wzorcowe robocze srebra o st¢zeniach:
0,070; 0,150 0,500; 1,00, 1,50; i 2,00 mg/ml

WYNIKI BADAN 1

Parametry oznaczania

Wedhug przyjetej metodyki oznaczanie srebra prze-
prowadza si¢ przy dtugosci fali wynoszacej 328,1 nm.
W badaniach przyjeto parametry oznaczania wyzna-
czone eksperymentalnie, przez ich optymalizacje
dla probki sporzadzonej do analizy. Optymalizacja
dotyczyta takich parametrow, jak: natezenie pradu
lampy, przeptyw (strumien objetosci) paliwa (acety-
len), obszar pomiarowy (wysoko$¢ nad palnikiem)
1 szeroko$¢ szczeliny.

Najlepsza czulo$¢ 1 precyzje oznaczania srebra
w roztworach przygotowanych do analizy uzyskano
po zastosowaniu ponizej podanych warunkoéw pracy
spektrometru:

— lampa z katodg wngkowa (HDL) do oznacza-

nia srebra
— deuterowa korekcja tta

— analityczna dlugos¢ fali  328,1,0 nm
— szeroko$¢ szczeliny 0,5 nm
— natgzenie pradu lampy 3mA
— rodzaj ptomienia acetylen-
-powietrze

— sklad plomienia ubogi
— strumien objetosci

acetylenu 0,9 I/min
— strumien objetosci

powietrza 5 I/min
— wysoko$¢ nad palnikiem 6,2 mm.

Krzywa wzorcowa oraz precyzja oznaczen

Bezposrednio przed wykonaniem analizy wykony-
wano wzorcowanie aparatu z uzyciem roztworow
wzorcowych roboczych. Uzyto szesciu roztworow

w roztworze kwasu azotowego o stezeniu
0,1 mol/l

— roztwor chlorku lantanu, roztwor o stgzeniu
10-procentowym (m/m) w przeliczeniu na
lantan, przygotowany w nastepujacy spo-
sob: 26,8 g LaCl, - 7H,O rozpusci¢ w 73,2 ml
w roztworu kwasu azotowego o stezeniu
c(HNO,) = 0,1 mol/l

— acetylen rozpuszczony klasy czystosci A
wedlug wymagan zawartych w normie
PN-C-84905: 1998.

ICH OMOWIENIE

wzorcowych roboczych o stgzeniach srebra: 0,070;
0,150; 0,500; 1,00; 1,50 i 2,00 ug/ml, oraz prob-
ki zerowej nie zawierajacej srebra, a sporzadzonej
w identyczny sposob jak wzorce. Wszystkie roz-
twory sporzadzono w roztworze kwasu azotowego
o stezeniu 0,1 mol/l. Analizy byly wykonywane w
wymienionych wczesniej warunkach pracy spek-
trometru. Do zerowania aparatu uzywano roztworu
kwasu azotowego o stezeniu 0,1 mol/l. Dla kaz-
dego poziomu stgzen wykonywano trzy pomiary
absorbancji. Sporzadzono trzy niezalezne krzywe
wzorcowe. Do zerowania spektrofotometru uzywa-
no roztworu kwasu azotowego o st¢zeniu 0,1 mol/l.
Krzywa wzorcowa opisana funkcjg: y = - 0,0025x>+
+ 0,1386x - 0,0006, charakteryzuje si¢ wspotczyn-
nikiem korelacji R*= 1,0000. Stezenie charaktery-
styczne oznaczania srebra wynosito 0,03 pg/ml.

W celu oceny powtarzalno$ci wynikéw oznaczen
kalibracyjnych przygotowano po siedem probek
o tym samym st¢zeniu srebra, dla szeSciu poziomow
stezen srebra z krzywej wzorcowej: 0,070; 0,150;
0,500; 1,00; 1,50 i 2,00 pg/ml. Uzyskane warto$ci
stezen wykazaty dobrg powtarzalno§¢ oznaczen.
Wspotczynniki zmiennosci CV wynosity odpowied-
nio: 2,23; 2,31; 1,82; 1,60; 0,54 1 0,86%. Krzywa
wzorcowg przedstawiono na rysunku 1.

W celu oceny doktadno$ci metody i powta-
rzalno$ci wynikéw, wykonano oznaczenia srebra
w roztworach modelowych. Przygotowano po sie-
dem probek o tym samym st¢zeniu srebra, dla czte-
rech poziomow stezen srebra z zakresu krzywej
wzorcowej: 0,200; 0,800; 1,201 1,80 pg/ml. Po kaz-
dorazowym wzorcowaniu oznaczano srebro w spo-
rzadzonych roztworach. Wspoélczynniki zmiennosci
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CV dla poszczegdlnych poziomdéw stezen wynosity
odpowiednio: 1,31; 2,05; 1,53 1 0,86%. Sredni btad
wzgledny dla kazdego poziomu st¢zen wynosit od-
powiednio: 1,00; 1,79; 1,23 1 0,54%.

Zakres pomiarowy oznaczania srebra w roztwo-
rze 0,070 + 2,00 png/ml odpowiada zakresowi stezen
rozpuszczalnych zwigzkow srebra (w przeliczeniu
na srebro) w powietrzu 0,001 + 0,028 mg/m*® (dla
objetosci roztworu po wymywaniu — 10 ml 1 objgto-
$ci probki powietrza — 720 1).

W odniesieniu do warto$ci NDS opracowana me-
toda pozwala na oznaczanie srebra i jego zwigzkow

w zakresie 0,1+ 2,8 tej warto$ci. Opracowana meto-
da pozwala na wykonywanie pomiarow z wykorzy-
staniem dozymetrii indywidualnej (PN-Z-04008-7/
Az1:2004).

Zmiang zakresu oznaczania rozpuszczalnych
zwigzkOw srebra w powietrzu umozliwia zastoso-
wanie rozcienczania roztworu badanej probki. Roz-
twory rozcienczone nalezy sporzadzi¢é w roztworze
kwasu azotowego o stezeniu 0,1 mol/l, a wspdtczyn-
nik rozcienczenia nalezy uwzgledni¢ przy oblicza-
niu wyniku oznaczania.

0,3000

0.2500

0,2000

0,1500

Absorbancja

//

0,1000

e

0.0500 /

0,00 0,50

1.00 1,50 2,00

Steznie srebra, pg/ml

Rys. 1. Krzywa wzorcowa oznaczania srebra metoda F-AAS, z atomizacja w ptomieniu acetylen-powietrze, uzyskana przy dlugosci fali

328,1 nm

Badanie skutecznosci wymywania

W celu badania wydajnosci wymywania rozpuszczal-
nych zwigzkow srebra z filtra i okre$lenia stopnia od-
zysku z filtra, przeprowadzono nast¢pujace badania.
Na szes¢ filtrow (dla trzech poziomow stezen) umiesz-
czonych w zlewkach z polietylenu o pojemnosci
50 ml nanoszono po 200 i 800 ml roztworu wzorco-
wego posredniego srebra o stezeniu 10 mg/ml oraz po
150 ml roztworu srebra do sprawdzania wydajnoS$ci
wymywania o stezeniu 100 mg/ml, ktore pozostawia-
no do wyschniecia. Nastgpnie do kazdej zlewki do-
dawano po 3 ml wody dejonizowanej i pozostawiano
na dwie godziny, potrzasajac co pewien czas zlewka.
Roztwory znad filtrow przenoszono ilosciowo do
kolb o pojemnosci 10 ml. Operacj¢ powtarzano z uzy-
ciem 3 ml wody i pozostawiajac filtry w wodzie na
jedng godzing. Roztwor z nad filtra zlewano do tej sa-
mej kolby. Do kolby dodawano 1 ml kwasu azotowe-
go o stezeniu 1 mol/l. Kazdy filtr przemywano jeszcze
3-krotnie 0,9 ml wody, ktéra przenoszono ilosciowo
do tej samej kolby i uzupetniano do kreski wodg.

Uzyskano roztwory srebra o stg¢zeniach: 0,200;
0,800 i 1,50 pg/ml. Stezenie srebra w roztworach
oznaczano metoda absorpcyjnej spektrometrii ato-
mowej w plomieniu powietrze-acetylen, w ustalo-
nych wczeéniej warunkach pomiarowych.

Mierzono réwniez absorbancje srebra w roztwo-
rze przygotowanym z czystego filtra po wymywaniu
(roztwor kontrolny). Roztwory porownawcze do ba-
dania wydajnosci wymywania (po trzy dla kazdego
stezenia) przygotowano przez odmierzenie bezpo-
$rednio do kolb o pojemnoéci 10 ml takich samych
ilosci roztworow srebra, jakie nanoszono na filtry.
Nastepnie probki przygotowywano w identyczny
sposob jak roztwory do badania wymywania. Dla
kazdego st¢zenia przygotowywano po trzy roztwory
porownawcze.

Wyniki badania wydajno$ci wymywania i wy-
znaczania stopnia odzysku rozpuszczalnych zwigz-
kéw srebra, naniesionych na filtry, zamieszczono
w tabeli 1.
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Przy zastosowaniu podanego sposobu przygoto-
wania probki do oznaczania wydajnoSci wymywa-
nia uzyskano bardzo dobre warto$ci wspotczynni-
kéw odzysku badanego zwigzku z filtra. Dla trzech
poziomow stezen srebra: 0,200; 0,800 1 1,50 pg/ml
stopien odzysku wynosit odpowiednio: 0,99; 0,99
11,00, a wskazniki CV wynosity odpowiednio: 1,59;
0,82 i 1,29%. Sredni wspotczynnik odzysku z filtra
wynosit 0,99.

Wyznaczanie granicy oznaczalnosci

W celu wyznaczenia granicy oznaczania iloSciowe-
go przygotowano probki o stezeniach srebra: 0,00;
0,010; 0,020 1 0,030 pg/ml. Dla kazdego poziomu
stezen wykonano dziesi¢gciokrotny pomiar absor-
bancji. Wyznaczony wspétczynnik zmiennosci CV
dla kazdego poziomu stezen wynosit odpowiednio:
66,9; 58,1; 11,14 1 4,36%.

Na podstawie zalezno$ci CV od absorbancji
wyznaczono (na poziomie CV 5%) stezenie srebra
wynoszace 0,027 pg/ml jako granice oznaczania
ilosciowego (LOQ). Granica wykrywalno$ci srebra
(LOD) wyniosta 0,009 pg/ml.

Wplyw substancji towarzyszacych

W oznaczaniu rozpuszczalnych zwigzkéw srebra
mogag przeszkadza¢ takie zwigzki chemiczne, jak:
chlorki, bromki, jodki, jodany, chromiany, kwas sol-
ny, ktére moga wytracac srebro z badanego roztworu.

Przeprowadzono badania majgce na celu spraw-
dzenie, czy obecnos$¢ substancji wspotwystepuja-
cych ma wplyw na wynik oznaczania. Badania prze-
prowadzono dla takich czynnikéw chemicznych, jak:
glin(Al.), otow(Pb), cynk(Zn), nikiel(Ni), cyna(Sn),
miedz(Cu), so6d(Na) wapn(Ca) oraz kwasow. W tym
celu przygotowano roztwory probek zawierajace,
oprocz srebra (o stezeniu 2 pg/ml), inne pierwiastki
w nadmiarze (od 5 do 100 pg/ml).

Obserwowano oddziatywania glinu w zakresie
stezen tego pierwiastka (do 20 pg/ml) jako zmniej-
szenie absorbancji srebra do 22%. Obecnos$¢: Sn, Cu

i Na w probce zmienia absorbancje srebra o kilka
procent. Niewielkie oddzialywania wapnia wyste-
puja tylko w przypadku wysokich nadmiaréw tego
pierwiastka. W przyjetych warunkach analitycz-
nych na absorbancj¢ srebra nie wpltywaja: Ni, Zn
i Pb. Obecnos¢ w analizowanej probce kwasu siar-
kowego znaczaco zmniejsza absorbancje srebra
ostezeniu 0,5%(v/v),zmniejsza absorbancjejuzo 3%,
a wyzsze stezenie kwasu (np. 5%, v/v) zmniejsza ab-
sorbancj¢ o ponad 9%. Badania dotyczace wptywu
kwasu azotowego i nadchlorowego na oznaczanie
srebra wykazaty, ze w zakresie stgzen kwasow od
0,5 + 5% nie wystepuja oddziatywania chemiczne.

Na podstawie wynikoéw przeprowadzonych ba-
dan stwierdzono, ze dodatek buforu spektralnego
w postaci chlorku lantanu o stezeniu lantanu 1%
w analizowanej probce skutecznie eliminuje wpty-
wy innych pierwiastkéw. Jednak zastosowanie
chlorku lantanu w wigkszos$ci przypadkoéw nie jest
konieczne, poniewaz probke do analizy przygotowu-
je sie przez wymywanie woda z filtra zwigzkéw roz-
puszczalnych srebra, wykluczajac tym samym wiele
oddziatywan.

Walidacja

Walidacje metody przeprowadzono zgodnie z wy-
maganiami zawartymi w normie europejskiej PN-
-EN 482. Badania przeprowadzono z zastosowaniem
spektrofotometru absorpcji atomowej SOLARM fir-
my Thermo Electron Corporation przystosowanego
do pracy z ptomieniem acetylen-powietrze i wypo-
sazonego w lampe z katodag wnekowa do oznaczania
srebra.

Na podstawie wynikow badan oznaczania uzy-
skano nastepujgce dane walidacyjne:

— granica oznaczalnosci, LOQ 0,027pg/ml
— granica wykrywalnosci, LOD 0,009 pg/ml
— wspotezynnik korelacji, R? 1,0000

— precyzja catkowita metody 5,37%

— niepewnos¢ catkowita metody  11,89%

— niepewnos¢ rozszerzona metody 23,78%.

PODSUMOWANIE

Opracowano metode oznaczania rozpuszczalnych
zwigzkow srebra zawartych w powietrzu na sta-
nowiskach pracy. W celu uzyskania wymaganej
granicy oznaczalno$ci na poziomie 1/10 wartosci

NDS do oznaczania srebra zastosowano metode
absorpcyjnej spektrometrii atomowej z atomizacja
w plomieniu acetylen-powietrze. Podano sposob
przygotowania roztworu do analizy, zoptymalizo-
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wano parametry analityczne i wykonano walidacje
opracowanej metody.

Przedstawiona metoda polega na zatrzymaniu na
filtrze membranowym zwigzkéw srebra obecnych
w badanym powietrzu na stanowiskach pracy. Roz-
puszczalne zwigzki srebra wymywa si¢ za pomocg
wody dejonizowanej, sporzadza roztwor do analizy
w roztworze stabego kwasu azotowego i oznacza
w tym roztworze, jako srebro, metoda absorpcyjnej
spektrometrii atomowej z atomizacja w ubogim pto-
mieniu powietrze-acetylen, przy dtugosci fali 328,1 nm.

Przyjeto i zwalidowano zakres pomiarowy dla
stezenia srebra w roztworze 0,070 + 2,00 ug/ml.
Przeprowadzono badania odzysku z filtra spraw-
dzajace zastosowany sposéb wymywania zwigzkow
rozpuszczalnych srebra. Sredni wspotczynnik odzy-
sku dla trzech poziomoéw stezen z zakresu krzywej
wzorcowej wynosi 0,99.

Wyznaczony zakres pomiarowy odpowiada za-
kresowi stezen rozpuszczalnych zwigzkow srebra
obecnych w powietrzu 0,001 + 0,028 mg/m? (dla ba-
danej probki 10 ml i objetosci pobranego powietrza
720 1), co stanowi 0,1 + 2,8 wartosci NDS.

Uzyskano dobre parametry walidacji metody:
precyzje¢ catkowita wynoszaca 5,37% i niepewnosc¢
catkowita wynoszaca 11,89%.

Metoda jest dostosowana do wykonywania po-
miarow stezen rozpuszczalnych zwigzkoéw srebra za-
wartych w powietrzu na stanowiskach pracy zgodnie
z zasadami dozymetrii indywidualnej, co umozliwia
przeprowadzenie obiektywnej oceny narazenia za-
wodowego.

Opracowana metod¢ oznaczania rozpuszczal-
nych zwigzkow srebra zapisano w postaci procedury
analitycznej, ktérg zamieszczono w zataczniku.
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ZALACZNIK

PROCEDURA ANALITYCZNA OZNACZANIA ROZPUSZCZALNYCH
ZWIAZKOW SREBRA W POWIETRZU NA STANOWISKACH PRACY

1. Zakres stosowania metody

Metod¢ podang w niniejszej procedurze stosuje si¢
do oznaczania zwiazkéw rozpuszczalnych srebra
w powietrzu na stanowiskach pracy, podczas prze-
prowadzania kontroli warunkow sanitarnohigienicz-
nych.

Najmniejsze stgzenie zwigzkdéw rozpuszczal-
nych srebra w przeliczeniu na srebro, jakie mozna
oznaczy¢ w warunkach pobierania probek powietrza
1 wykonania oznaczania opisanych w niniejszej pro-
cedurze, wynosi 0,001 mg/m? (dla obj¢tosci powie-
trza 720 1).

2. Powolania normatywne

PN-C-84905: 1998 Gazy techniczne — Acetylen roz-
puszczony.

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

3. Zasada metody

Metoda polega na przepuszczeniu znanej objetosci
badanego powietrza przez filtr membranowy w celu
osadzenia na nim zwigzkow srebra zawartych w po-
wietrzu. Rozpuszczalne zwiazki srebra wymywa si¢
z uzyciem wody dejonizowanej i sporzadza roztwor
do analizy w rozcienczonym kwasie azotowym.
Rozpuszczalne zwiazki srebra zawarte w powietrzu
na stanowiskach pracy oznacza si¢ jako srebro meto-
dag absorpcyjnej spektrometrii atomowej z atomiza-
cja w ptomieniu powietrze-acetylen.

4. Wytyczne ogélne

4.1. Czystos¢ odczynnikow

Do analizy, o ile nie zaznaczono inaczej, nalezy sto-
sowac odczynniki o stopniu czystosci co najmniej cz.d.a.

Do przygotowywania wszystkich roztworéw na-
lezy stosowa¢ wod¢ dwukrotnie destylowang lub de-
jonizowang, zwang w dalszej tresci ,,woda”.

4.2. Naczynia laboratoryjne

W analizie nalezy uzywa¢ wylacznie naczyn la-
boratoryjnych ze szkta borowo-krzemowego lub po-

lietylenu. Naczynia nalezy kolejno my¢: roztworem
detergentu, ciepta woda, roztworem kwasu azoto-
wego(V) o ¢c(HNO,) = 1 mol/l, wodg destylowana,
a nastepnie kilkakrotnie wyptuka¢ dwukrotnie de-
stylowang lub demineralizowana woda.

4.3. Przechowywanie roztworow

Roztwor wzorcowy podstawowy i posredni nale-
zy przechowywac¢ w naczyniach z polietylenu.

4.4. Postgpowanie z substancjami chemicznymi

Wszystkie czynnosci ze stgzonymi kwasami na-
lezy wykonywaé¢ w odziezy ochronnej i pod spraw-
nie dziatajacym wyciggiem laboratoryjnym.

Pozostate po analizie roztwory odczynnikdéw
1 wzorcoéw nalezy gromadzi¢ w przeznaczonych do
tego celu pojemnikach i przekazywaé¢ do unieszko-
dliwienia uprawnionym instytucjom.

5. Odczynniki, roztwory i materialy

5.1. Acetylen rozpuszczony

Stosowac acetylen rozpuszczony (grupa N 25)
zgodnie z wymaganiami okre§lonymi w normie
PN-C-84905: 1998.

5.2. Kwas azotowy(V)

Stosowac kwas azotowy stezony, 65-procentowy
(m/m)or=1,39 g/ml.

5.3. Kwas azotowy(V)

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

5.4. Kwas azotowy(V)

Stosowac roztwor kwasu azotowego(V) o steze-
niu ¢(HNO,) = 0,1 mol/l

5.5. Roztwér chlorku lantanu

Stosowac roztwor chlorku lantanu przygoto-
wany w nastgpujacy sposob: 26,8 g LaCl, x 7H,0
rozpusci¢ w 73,2 ml roztworu kwasu azotowego
o stgzeniu ¢(HNO,) = 0,1 mol/l. W tak przygotowa-
nym roztworze stezenie lantanu wyrazone utamkiem
masowym wynosi 10,0%.

5.6. Roztwor wzorcowy srebra

Stosowac dostepny w handlu roztwor wzorcowy
srebra do absorpcji atomowej o stezeniu 1 mg/ml.

5.7. Roztwoér wzorcowy posredni srebra

Do kolby pomiarowej o pojemnosci 100 ml od-
mierzy¢ 1 ml roztworu wzorcowego podstawowego
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srebra wg punktu 5.6., uzupeié¢ do kreski roztwo-
rem kwasu azotowego(V) wg punktu 5.4. i doktad-
nie wymieszac¢. Stezenie srebra w tak przygotowa-
nym roztworze wynosi 10 pg/ml.

5.8. Roztwor srebra sprawdzania wydajno$ci wy-
mywania

Do kolby pomiarowej o pojemnosci 10 ml odmie-
rzy¢ 1 ml roztworu wzorcowego srebra wg punktu
5.6., uzupeti¢ do kreski roztworem kwasu azotowe-
go(V) wg punktu 5.4. i doktadnie wymieszac. Steze-
nie srebra w tak przygotowanym roztworze wynosi
100 pg/ml.

Roztwor przechowywany w chtodziarce zacho-
wuje trwato$¢ przez dwa tygodnie.

5.9. Roztwory wzorcowe robocze srebra

Stosowac roztwory srebra o stgzeniach w mikro-
gramach na mililitr: 0,070; 0,150 0,500; 1,00, 1,50;
1 2,00 pg/ml. Do szesciu kolb pomiarowych o po-
jemnosci 10 ml odmierzy¢ nastgpujace objetosci
roztworu wzorcowego posredniego srebra wg punk-
tu 5.7. w mililitrach: 0,070; 0,150; 0,500; 1,00, 1,50
1 2,00, nastgpnie doda¢ po 1 ml roztworu kwasu
azotowego wg punktu 5.3.. Zawartos¢ kazdej kolby
uzupetni¢ do kreski wodg i wymiesza¢é. W siddme;j
kolbie o pojemnosci 10 ml przygotowaé roztwor
proby zerowej niezawierajacy srebra.

Roztwory wzorcowe robocze nalezy przygoto-
wywaé w dniu wykonywania oznaczenia.

5.10 Filtry membranowe

Stosowa¢ filtry membranowe z estréow celulozy
o $rednicy poréw 0,80 lub 0,85 mm.

6. Przyrzady pomiarowe
i sprze¢t pomocniczy

6.1. Pompa ssaca

Stosowa¢ pompe ssaca, umozliwiajgcg pobiera-
nie powietrza ze statym strumieniem objetosci okre-
Slonym w punkcie 7.

6.2. Probnik

Stosowa¢ probnik umozliwiajacy wyodrgbnienie
z powietrza rozpuszczalnych zwiazkow srebra.

6.3 Spektrofotometr

Stosowac spektrofotometr do absorpcji atomo-
wej przystosowany do pracy z ptomieniem powie-
trze-acetylen 1 wyposazony w lamp¢ z katoda wne-
kowa (HDL) do oznaczania srebra.

W celu zapewnienia wymaganej czutosci i pre-
cyzji oznaczania srebra nalezy przyjaé¢ nastgpujace
warunki pracy aparatu:

— dhugos¢ fali 328,1 nm

— plomien acetylen-powietrze ubogi.

Pozostale parametry pracy spektrofotometru: na-
tezenie pradu lampy, szerokos$¢ szczeliny i obszar
pomiarowy (wysoko$¢ nad palnikiem), nalezy do-
bra¢ w zaleznodci od indywidualnych mozliwo$ci
aparatu.

7. Pobieranie probek powietrza

Podczas pobierania probek powietrza do badan nalezy
stosowa¢ zasady podane w normie PN-Z-04008-07.

W miejscu pobierania probek przez filtr wg
punktu 5.10., umieszczony w probniku, przepuscié
do 960 | powietrza ze strumieniem objetosci zale-
canym przez producenta probnika (najczesciej 2 1/
min.).

8. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Wykona¢ trzykrotny pomiar absorbancji roztwo-
row wzorcowych roboczych srebra wg punktu 5.9.
1 probki zerowej, przyjmujac ustalone wg punktu
6.3. warunki pracy spektrofotometru. Do zerowania
spektrofotometru nalezy uzywaé roztworu kwasu
azotowego wg punktu 5.4.

Krzywa wzorcowa sporzadzi¢, Kkorzystajac
z funkcji wzorcowania spektrometru i komputero-
wego zbierania danych analitycznych, zgodnie z in-
strukcja uzytkowania.

Krzywa wzorcowg nalezy sporzadzac bezposred-
nio przed wykonaniem oznaczania.

9. Wykonanie oznaczania

Filtr (wg punktu 5.10.), na ktéry pobrano prébke
powietrza, nalezy: umiesci¢ w zlewce z polietylenu
o pojemnosci 50 ml, doda¢ 3 ml wody dejonizowane;j
1 pozostawi¢ na dwie godziny, potrzasajac co pewien
czas ich zawarto$cig. Roztwor z nad filtra przenies$¢
ilosciowo do kolby o pojemnosci 10 ml. Operacj¢
powtorzy¢ z uzyciem 3 ml wody i pozostawiajac filtr
w wodzie na jedng godzing. Roztwor z nad filtra zlaé¢
do tej samej kolby i doda¢ 1 ml kwasu azotowego
o stezeniu 1 mol/l wg. punktu 5.3. Nastepnie filtr
przemy¢ jeszcze trzykrotnie po 0,9 ml wody, prze-
nie$¢ roztwor do kolby i uzupetni¢ do kreski woda.

Jednoczesnie z mineralizacja filtra, na ktory
pobrano probki powietrza, nalezy przeprowadzic¢
w identyczny sposob wymywanie czystego filtra wg
punktu 5.10. i przygotowac roztwor do $lepej proby.

Wykona¢ trzykrotny pomiar absorbancji roztwo-
ru do badania i roztworu do §lepej proby, zachowu-
jac warunki pomiarowe wg punktu 6.3.




Srebro — zwiqzki rozpuszczalne. Metoda oznaczania w powietrzu na stanowiskach pracy

Do zerowania spektrometru stosowaé roztwor
kwasu azotowego(V) wg punktu 5.4. Stezenie srebra
w roztworze do badania odczytane z krzywej wzor-
cowej podawane jest przez aparat automatycznie.

Jezeli oznaczone st¢zenie srebra w roztworze ba-
danej probki przekroczy zakres krzywej wzorcowe;j,
to roztwor nalezy odpowiednio rozcienczyé, sporza-
dzajac roztwor zawierajacy kwas azotowy(V) wg
punktu 5.4. Krotnos$¢ rozcienczenia (k) uwzglednic
w obliczaniu wyniku oznaczania.

W przypadku obecno$ci w powietrzu rozpusz-
czalnych zwigzkow: glinu, cyny, miedzi lub innych
substancji mogacych wptywac na wynik oznaczania,
nalezy do roztworéw wzorow i probek do badania
doda¢ 1 ml roztworu chlorku lantanu wg punktu 5.5.

10. Sprawdzenie wydajnosci
wymywania zwigzkow srebra

Na sze$¢ filtrow wg punktu 5.10. umieszczonych
w zlewkach z polietylenu o pojemnosci 50 ml na-
nies¢ po 100 pl roztworu srebra do badania wydaj-
no$ci wymywania wg punktu 5.8. 1 pozostawi¢ do
nastgpnego dnia, do wyschniecia.

Nastepnie sporzadzi¢ roztwory do badania wy-
dajnosci wymywania zwigzkow z filtra, tj. do kazdej
zlewki doda¢ po 3 ml wody, pozostawi¢ na dwie go-
dziny, potrzasajac co pewien czas zlewka. Roztwor
z nad filtra przenie$¢ do kolby o pojemnosci 10 ml.
Operacje powtorzy¢, uzywajac 3 ml wody. Filtr po-
zostawi¢ w roztworze na jedng godzing. Roztwor
znad filtra zla¢ do tej samej kolby i doda¢ 1 ml kwa-
su azotowego o stezeniu 1 mol/l wg punktu 5.3.
Filtr przemy¢ jeszcze trzykrotnie po 0,9 ml wody,
przenies$¢ ilosciowo do tej samej kolby i uzupetnié
do kreski woda. Stezenie srebra w probkach wynosi
1,00 pg/ml.

Srebro w roztworach oznaczy¢ ilosciowo metoda
absorpcyjnej spektrometrii atomowej w ptomieniu
powietrze-acetylen w ustalonych wczesniej warun-
kach pomiarowych wg punktu 6.3.

Zmierzy¢ roéwniez stgzenie srebra w roztworze
przygotowanym jednocze$nie z czystego filtra po
wymywaniu — roztwor kontrolny.

Ponadto, przygotowac trzy roztwory porownaw-
cze, odmierzajgc bezposrednio do kolb o pojemnosci
10 ml, po 100 pl roztworu srebra wg punktu 5.8.,
nastgpnie doda¢ 1 ml kwasu azotowego o stezeniu
1 mol/l wg punktu 5.3., uzupeti¢ do kreski woda
1 wymieszac.

Wykona¢ trzykrotny pomiar absorbancji roztwo-
réw probek do badania wydajno$ci wymywania,

roztworu kontrolnego oraz roztworu pordéwnawcze-
g0, przyjmujac ustalone warunki pracy spektrometru
wg punktu 6.4. Do zerowania spektrometru nalezy
stosowac roztwor kwasu azotowego(V) wg punktu
5.4. Wspotczynnik wydajnosci odzysku dla rozpusz-
czalnych zwigzkow srebra (w ) obliczy¢ na podsta-
wie wzoru:

w ktorym:

C, —stezenie srebra w roztworze do badania wy-

dajno$ci mineralizacji, w mikrogramach na mililitr,

C, — stezenie srebra w roztworze kontrolnym,
w mikrogramach na mililitr,
C, - stezenie srebra w roztworze porownaw-

czym, w mikrogramach na mililitr.

Nastepnie obliczy¢ $srednig warto$¢ wspolezyn-
nika wydajnosci mineralizacji w,_ = dla rozpuszczal-
nych zwigzkow srebra jako $rednig arytmetyczng
otrzymanych wartosci w, . Wspotczynnik ten powi-
nien wynosi¢ 1,00 £ 0,05.

11. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie rozpuszczalnych zwigzkow srebra (X),
w badanym powietrzu na stanowisku pracy obliczy¢,
w miligramach na metr sze$cienny, na podstawie
wzoru:

_(C-C)N

V-,

X -k,

w ktorym:

C — stezenie srebra w roztworze badanej probki,
w mikrogramach na mililitr,

C, — stezenie srebra w roztworze do Slepej proby,
w mikrogramach na mililitr,

V, — objetos¢ roztworu po wymyciu, w milili-
trach (V= 10 ml),

V' — objetos¢ powietrza przepuszczonego przez
filtr, w litrach,

w, — $rednia warto$¢ wspotczynnika wydajnosci

wymywania,

k — krotnos¢ rozcienczenia.







