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Streszczenie

Wodorotlenek wapnia jest substancja stala koloru bialego. Jest stosowany w budownictwie, w przemysle chemicznym, do
oczyszczania wody i $ciekéw i do odsiarczania spalin.

Zwiazek powoduje powazne uszkodzenie oczu, dziata draznigco na skoére i moze powodowa¢ podraznienie drég odde-
chowych. Wartos¢ najwyzszego dopuszczalnego stezenia (NDS) dla wodorotlenku wapnia, dla frakcji wdychalnej, zostata
ustalona na poziomie 2 mg/m’, a wartos¢ najwyzszego dopuszczalnego stezenia chwilowego (NDSCh) - 6 mg/m’. Dla
frakeji respirabilnej zas wartos¢ NDS wynosi 1 mg/m’, a wartos¢ NDSCh - 4 mg/m’.

Celem pracy bylo opracowanie metody oznaczania stezen wodorotlenku wapnia wystepujacego w powietrzu na stanowi-
skach pracy, we frakcji wdychalnej i we frakeji respirabilnej, w zakresie od 1/10 do 2 wartosci NDS, zgodnie z wymaga-
niami zawartymi w normie europejskiej PN-EN 482 dla procedur oznaczania czynnikéw chemicznych.

Opracowana metoda oznaczania polega na: pobraniu wodorotlenku wapnia zawartego w powietrzu we frakcji wdychal-
nej i we frakeji respirabilnej aerozolu na filtry membranowe, mineralizacji filtrow z zastosowaniem stezonego kwasu azo-
towego oraz oznaczaniu wapnia w roztworach przygotowanych do analizy metodg absorpcyjnej spektrometrii atomowej
z atomizacja w plomieniu acetylen-powietrze (F-AAS). Metoda umozliwia oznaczenie wapnia w powietrzu na stano-
wiskach pracy, w zakresie stezen 0,50 + 20,00 ug/ml. Uzyskana krzywa kalibracyjna wapnia charakteryzuje si¢ wysoka
warto$cig wspolczynnika korelacji (R* = 1,0000). Granica wykrywalno$ci wapnia (LOD) wynosi 0,1 ng/ml, natomiast
granica oznaczalnosci (LOQ) wynosi 0,3 ng/ml. Wyznaczony wspdtczynnik odzysku wynidst 1,00.

Opracowana metoda analityczna pozwala na oznaczanie stezenia wodorotlenku wapnia zawartego w powietrzu na sta-
nowiskach pracy we frakcji wdychalnej w zakresie stezen 0,10 + 4,11 mg/m? (dla prébki powietrza o objetosci 7201) i we
frakcji respirabilnej w zakresie stezen 0,07 + 2,70 mg/m?® (dla prébki powietrza o objetosci 684 1), co stanowi 0,05 + 2,06
wartosci NDS dla frakeji wdychalnej i 0,07 + 2,7 wartosci NDS dla frakeji respirabilnej. Metoda charakteryzuje sie dobra
dokladnoscia i precyzja, a takze spelnia wymagania zawarte w normie europejskiej PN-EN 482.

Opracowana metoda oznaczania wodorotlenku wapnia zostata zapisana w postaci procedury analitycznej, ktéra zamiesz-
czono w zalaczniku.

Zakres tematyczny artykulu obejmuje zagadnienia zdrowia oraz bezpieczenstwa i higieny $rodowiska pracy bedace
przedmiotem badan z zakresu nauk o zdrowiu oraz inzynierii §rodowiska.

Stowa kluczowe: wapn i jego zwiazki, absorpcyjna spektrometria atomowa, narazenie zawodowe, nauki o zdrowiu,
inzynieria Srodowiska.

! Publikacja opracowana na podstawie wynikéw III etapu programu wieloletniego ,,Poprawa bezpieczenstwa i warunkéw pracy”, dofinansowanego
w latach 2014-2016 w zakresie zadan stuzb panstwowych przez Ministerstwo Rodziny, Pracy i Polityki Spoteczne;.
Koordynator programu: Centralny Instytut Ochrony Pracy - Panistwowy Instytut Badawczy.
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Abstract

Calcium hydroxide is a white color solid. It is used in construction, chemical industry, water purification and wastewater
treatment, flue gas desulphurization. Calcium hydroxide causes serious damage to the eyes, irritates the skin and it can
cause after-launch respiratory irritation. Maximum allowable concentration value (MAC) for calcium hydroxide in the
work environment in Poland, for the inhalable and respirable fraction is 2 mg/m’ (STEL is 6 mg/m’) and 1 mg/m® (STEL
is 4 mg/m?), respectively. The aim of the study was to develop a method for determining the concentration of calcium
hydroxide present in the inhalable and respirable fraction in the workplaces atmosphere, in the range from 1/10 to
2 MAC values in accordance with the requirements of European Standard PN-EN 482. The developed method is based
on collecting, stopping calcium hydroxide (contained in the inhalable and the respirable fraction) on membrane filters,
mineralizing filters with concentrated nitric acid and determining calcium of the resulted solution by atomic absorption
spectrometry with atomization in acetylene-air flame (F-AAS). The described method allows the determination of
calcium in workplace air concentrations in the range of 0.50-20.00 pg/ml. The calibration curve characterized by a high
value of the correlation coeflicient: R* = 1.0000. The limit of detection (LOD) is 0.1 ng/ml and the limit of quantification
(LOQ) is 0.3 ng/ml. The determined coeflicient of recovery is 1.00. An analytical method allows the determination of
the concentration of the calcium hydroxide present in the workplace air in the inhalable fraction in the concentration
range of 0.10-4.11 mg/m’ (sample air volume 720 L) and in the reparable fraction in the concentration range
0.07-2.70 mg/m® (for a sample air volume of 684 L), which represents 0.05-2.1 MAC value for the inhalable fraction and
0.07-2.7 MAC value for the respirable fraction. The method has good precision and accuracy and meets the requirements
of European Standard PN-EN 482 for procedures for determining chemical agents. The method for determining calcium
hydroxide has been recorded in the form of an analytical procedure (see Appendix). This article discusses the problems
of occupational safety and health, which are covered by health sciences and environmental engineering.

Keywords: calcium and its compounds, atomic absorption spectrometry, occupational exposure, health sciences, environ-
mental engineering.

WPROWADZENIE

Wodorotlenek wapnia jest bezwonng substan-
cja stala koloru bialego. Jest stabo rozpuszczal-
ny w wodzie, w temperaturze 20 °C 1,7 g roz-
puszcza sie w litrze wody. Roztwér ma pH 12,6.
Temperatura topnienia wodorotlenku  wapnia -
wynosi 550 °C. Jest to substancja niepalna i sta-
bilna w normalnych warunkach uzytkowania
i magazynowania (GESTIS 2016; PubChem 2018). -
Zwiazek ten znajduje szerokie zastosowanie prze-
mystowe, np. w budownictwie do produkcji zapra-

Wedtug klasyfikacji notyfikowanej zgodnej z za-
sadami CLP zwigzek ten uznano za:

— wykazujacy dzialanie zrace/draznigce na sko-
re, kat. 2., (Skin Irrit. 2),
powodujacy powazne uszkodzenie oczu/wy-
kazujacy dziatanie draznigce na oczy, kat. 1.,
(Eye Dam. 1),
wykazujacy dzialanie toksyczne na narzady
docelowe - narazenie jednorazowe, kat. 3.,
(STOT SE 3).

wy murarskiej i tynkarskiej oraz suchych mieszanek.
Stosowany jest takze w przemysle: papierniczym,
garbarskim, cukrowniczym, wldkienniczym, gu-
mowym, metalurgicznym i chemicznym, a takze do
oczyszczania wody i $ciekéw oraz odsiarczania spa-
lin (Kupczewska-Dobecka 2013; Patnaik 2002).

Wodorotlenek wapnia dziata szkodliwie na ustroj
czlowieka. Powoduje powazne uszkodzenie oczu,
zmetnienie rogdwki i moze spowodowaé utrate
wzroku. Wdychanie tej substancji moze powodowa¢
podraznienie drég oddechowych. Zwiazek dziala
réwniez draznigco na skore (HSDB 2018; Kupczew-
ska-Dobecka 2013).

Wodorotlenku wapnia nie sklasyfikowano we-
dlug tzw. rozporzadzenia CLP ze wzgledu na zagro-
zenie dla zdrowia ludzi (Rozporzadzenie... 2008).
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Wodorotlenkowi wapnia przypisano, zgodne
z zasadami CLP, nastepujace zwroty wskazujace na
rodzaj zagrozenia (H):

— H315: Dziata draznigco na skore.

— H318: Powoduje powazne uszkodzenie oczu.

— H335: Moze powodowa¢ podraznienie drog

oddechowych (ECHA 2018).

Obowiazujaca warto$¢ normatywu higienicznego
dla wodorotlenku wapnia podana w rozporzadzeniu
wynosi 2 mg/m® dla frakeji wdychalnej i 1 mg/m?
dla frakcji respirabilnej (Rozporzadzenie... 2018).
Ustalono tez warto$¢ NDSCh dla frakeji wdychal-
nej wynoszaca 6 mg/m’, a dla frakeji respirabilnej -
4 mg/m°® (Rozporzadzenie... 2018).

Obecnie brak jest znormalizowanej metody ozna-
czania wodorotlenku wapnia stuzacej do celéw oce-
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ny narazenia zawodowego. Metoda opisana przez
Kotodyrniskg (1997) pozwala na oznaczanie najmniej-
szej ilo$ci wodorotlenku wapnia w powietrzu na sta-
nowiskach pracy na poziomie 0,5 mg/m?, co stanowi
jedynie % obecnie obowigzujacej wartosci NDS dla
frakeji wdychalnej i %2 wartosci NDS dla frakeji re-
spirabilnej. Metoda ta nie uwzglednia pobierania
probek powietrza z wykorzystaniem dozymetrii in-
dywidualnej oraz z wyodrebnieniem frakeji aerozolu:
wdychalnej i respirabilne;.

W literaturze $wiatowej jest mato opisanych me-
tod oznaczania wodorotlenku wapnia na stanowi-
skach pracy. Metody OSHA i NIOSH dotycza ogélnie
oznaczania wapnia i jego zwiazkéw (NIOSH 1994;
OSHA 2002). Do oznaczania wapnia stosowana jest
zazwyczaj metoda absorpcyjnej spektrometrii ato-
mowej z technikg ptomieniowg atomizacji (F-AAS).
Probki powietrza pobiera si¢ na filtr membranowy
z estrow celulozy MCE i mineralizuje za pomoca
stezonego kwasu azotowego lub mieszaniny kwa-
sow azotowego i nadchlorowego. W metodzie OSHA
jako bufor spektralny stosowany jest cez (1 mg/ml),
a w metodzie NIOSH cez i lantan (o stezeniu
w probce 1 mg/ml). Zastosowanie do atomizacji prob-
ki plomienia podtlenek azotu-acetylen umozliwia
uzyskanie niskiej granicy oznaczalnosci wapnia:
0,03 mg/ml, co w przeliczeniu na wodorotlenek wap-
nia, dla prébki powietrza 720 1, pozwala na oznaczanie
wodorotlenku wapnia na poziomie 0,0002 mg/m°.

Do oznaczania wodorotlenku wapnia w powie-
trzu na stanowiskach pracy wykorzystuje sie obec-
nie réwniez metode chromatografii jonowej. Meto-
da umozliwia oznaczanie czterech wodorotlenkdw:
LiOH, NaOH, KOH i Ca(OH),, (ISO 17091:2013).

Probke powietrza pobiera si¢ na filtr z widkna szkla-
nego lub estréow celulozy (MCE), a zwiagzki wymywa
sie rozcieiczonym kwasem siarkowym. Wodorotlen-
ki mozna oznacza¢ w zakresie 0,002 + 20 mg/m’.

W artykule przedstawiono metode oznaczania
wodorotlenku wapnia zawartego w powietrzu na sta-
nowiskach pracy we frakcjach aerozolu: wdychalnej
i respirabilnej. Opisana metoda jest zgodna z wytycz-
nymi zawartymi w normie PN-EN 482. Do analiz
zastosowano metode instrumentalng - absorpcyj-
ng spektrometrie atomowg (AAS) - ktéra pozwala
na oznaczanie wodorotlenku wapnia na poziomie
0,1 mg/m®. Metoda polega na: przepuszczeniu zna-
nej objetosci badanego powietrza przez filtry mem-
branowe (umieszczone w separatorach frakcji w celu
wyodrebnienia frakcji wdychalnej i respirabilnej ae-
rozolu), mineralizacji filtréw na goraco z zastosowa-
niem stezonego kwasu azotowego oraz sporzadzeniu
roztwor6éw do analizy w rozcienczonym kwasie azo-
towym, zawierajacym bufory spektralne: cez i lantan.
Wodorotlenek wapnia we frakcji wdychalnej i respi-
rabilnej oznacza si¢ w kazdym z roztworéw przygo-
towanych do analizy jako wapn metodg absorpcyjnej
spektrometrii atomowej z atomizacja, w plomieniu
powietrze-acetylen, przy dlugosci fali 422,7 nm.

Metoda pozwala na oznaczanie tego zwigzku we
frakcjach aerozolu wystepujacego w powietrzu sta-
nowisk pracy w zakresie 0,10 + 4,11 mg/m°.

Zakres tematyczny artykutu obejmuje zagadnie-
nia zdrowia oraz bezpieczenstwa i higieny srodowi-
ska pracy bedgce przedmiotem badan z zakresu nauk
o zdrowiu oraz inzynierii Srodowiska.

CZESC DOSWIADCZALNA

Aparatura i sprzet

W badaniach stosowano spektrometr absorpcji ato-
mowej SOLAAR M (Thermo Electron Corporation,
USA) wyposazony w lampe z katoda wnekowa do
oznaczania wapnia.

Z systemu Milli-Q (Millipore, USA) uzyskiwa-
no wode demineralizowang o opornosci 18,2 MQ
(w temp. 25°C) stosowang do wszystkich analiz.

Do sporzadzania roztworéw uzywano pipet auto-
matycznych (PZHTL S.A., Polska) oraz jednomiaro-
wych pipet ze szkla borowo-krzemowego, kl. A.

W badaniach uzywano wytacznie naczyn ze szkta
borowo-krzemowego kl. A lub polietylenu. Do prze-
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chowywania roztwordéw uzywano naczyn z poliety-
lenu.

Badania sprawdzajgce sposdb mineralizacji
i przygotowania probki przeprowadzono z uzyciem
filtréw membranowych z nitrocelulozy, Pragopor 4,
o $rednicy poréw 0,85 um (PRAGOCHEMA, Cze-
chy) oraz filtréw z estréw celulozy, MCE, o $rednicy
poréw 0,80 pm (SKC, USA).

Badane probki mineralizowano w zlewkach o po-
jemnosci 25 ml na plycie grzejnej, w temperaturze
okoto 140 °C.
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Odczynniki, roztwory

Podczas badan stosowano nastepujace roztwory oraz
odczynniki o stopniu czysto$ci przynajmniej cz.d.a.:

— kwasazotowy, stezony(HNO,), 65-procentowy
(p = 1,39 g/ml), (Merck),

— kwas azotowy, roztwor o stezeniu ¢ = 1 mol/l,

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

— wapn, roztwor wzorcowy podstawowy do ab-
sorpcji atomowej o stezeniu 1 mg/ml (GUM),

— wapn, roztwér do badania skutecznosci mi-
neralizacji o stezeniu 0,5 mg/ml, przygotowa-
ny w nastepujacy sposdb: do kolby miarowej
o pojemno$ci 10 ml odmierzono 5 ml roz-
tworu wzorcowego podstawowego i uzupet-
niono do kreski roztworem kwasu azotowego
0,1 mol/l,

— wapn, roztwdr wzorcowy posredni o steze-
niu 50 ug/ml, przygotowany w nastepujacy
sposob: do kolby miarowej o pojemnosci
100 ml odmierzono 5 ml roztworu

wzorcowego podstawowego i uzupetniono do
kreski roztworem kwasu azotowego 0,1 mol/l,

— roztwory wzorcowe robocze wapnia o steze-
niach: 0,0; 0,50; 1,00; 2,00; 5,00; 10,0; 15,00
120,00 pg/ml,

— roztwdr do badania skutecznosci mineraliza-
cji wapnia o stezeniu 0,5 mg/ml, sporzadzony
w roztworze kwasu azotowego 0,1 mol/l,

— roztwor chlorku cezu o stezeniu 1-procento-
wym (m/m) w przeliczeniu na cez, przygoto-
wany w nastepujacy sposob: 1,28 g CsCl roz-
pusci¢ w 98,7 ml roztworu kwasu azotowego
o stezeniu ¢ = 0,1 mol/l,

— roztwor chlorku lantanu o stezeniu 10-pro-
centowym (m/m) w przeliczeniu na lantan,
przygotowany w nastepujacy sposob: 26,8 g
LaCl3 - 7H,O rozpusci¢ w 73,2 ml roztworu
kwasu azotowego o stezeniu ¢ = 0,1 mol/l,

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

WYNIKI BADAN | ICH OMOWIENIE

Parametry oznaczania

W zastosowanej metodzie absorpcyjnej spektrome-
trii atomowej (F-AAS) atomizacja probki zachodzi
w plomieniu powietrze-acetylen, ktory znajduje sie
na drodze wigzki promieniowania charakterystycz-
nego dla oznaczanego pierwiastka — wapnia. Wedtug
przyjetej metody oznaczanie wapnia prowadzono
przy dlugosci fali 422,7 nm z wykorzystaniem deu-
terowej korekgji ta.

W badaniach stosowano warunki pracy aparatu
wyznaczone eksperymentalnie, przez optymalizacje
takich parametrdw, jak: nat¢zenie pradu lampy, prze-
plyw (strumien objetosci) paliwa (acetylenu), obszar
pomiarowy (wysoko$¢ nad palnikiem) i szeroko$é
szczeliny.

Najlepsza czulos¢ i precyzje oznaczania wapnia
uzyskano przy zastosowaniu nastepujacych warun-
kéw pracy spektrometru:

— dlugos¢ fali 422,7 nm

— typ lampy z katoda
wnekowg
(HDL)

— natezenie pradu lampy 6 mA

— szerokos¢ szczeliny 0,5 nm

— wysoko$¢ palnika 11 mm

— strumien objetosci acetylenu 1,1 /min

— strumien objetosci powietrza 5 /min.
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Krzywa wzorcowa oraz precyzja oznaczefh

Bezposrednio przed wykonaniem analizy wzor-
cowano aparat z uzyciem roztworéw wzorcowych
roboczych o stezeniach wapnia: 0,50; 1,00; 2,00;
5,00; 10,00; 15,00 i 20,00 pg/ml (zawierajacych
ponadto cez (Cs) o stezeniu 0,2-procentowym
i lantan (La) o stezeniu 1-procentowym) oraz
probki zerowej niezawierajacej wapnia, sporza-
dzonej w identyczny sposob jak wzorce. Uzy-
skana krzywa wzorcowa, opisana funkgcja:
y = 0,0002x* +0,0405x + 0,0054, charakteryzuje sie
wysokim wspotczynnikiem korelacji (R* = 1,0000).
Stezenie charakterystyczne oznaczania wapnia wy-
niosto 0,11 pg/ml. Krzywa wzorcowa oznaczania
wapnia metodg F-AAS przedstawiono na rysunku 1.

W celu dokonania oceny powtarzalnosci wy-
nikéw oznaczen kalibracyjnych przygotowano po
siedem probek o tym samym stezeniu wapnia, dla
siedmiu poziomoéw stezenia wapnia z zakresu krzy-
wej wzorcowej: 0,505 1,005 2,005 5,00; 10,00; 15,00
i 20,00 pg/ml. Uzyskane wyniki dla poszczegélnych
poziomow stezen wykazywaly dobrg powtarzalnosé,
wspolczynnik zmiennoéci (CV) wynosil odpowied-
nio: 1,89; 0,705 0,29; 0,38; 0,21; 0,39 i 0,28%.

W celu dokonania oceny dokladnosci metody
i powtarzalnosci wynikéw wykonano oznaczenia
wapnia w roztworach modelowych. Przygotowano
po siedem prébek o tym samym stezeniu wapnia,
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Rys. 1. Krzywa wzorcowa oznaczania wapnia metodga F-AAS, przy dtugosci fali 422,7 nm, z atomizacja w ptomieniu acetylen-

-powietrze

z zakresu krzywej wzorcowej, dla czterech poziomdow
stezen wapnia: 1,50; 3,00; 6,00 i 12,00 pg/ml zawie-
rajacych, podobnie jak wzorce, cez, lantan i rozcien-
czony kwas azotowy. Wspolczynniki zmiennoéci
(CV) dla poszczegdlnych poziomdw stezen wynosily
odpowiednio: 0,65; 0,45; 0,47 i 0,59%. Sredni btad
wzgledny dla oznaczanych poziomdw stezen wynosit
odpowiednio: 0,43; 0,39; 0,41 i 0,45%.

Zakres pomiarowy oznaczania wapnia 0,50 +
20,00 pg/ml odpowiada zakresowi stezenn wodoro-
tlenku wapnia w powietrzu zawartego we frakcji
wdychalnej aerozolu, czyli 0,10 + 4,11 mg/m® (dla
objetoéci analizowanego roztworu po mineralizacji
- 10 ml, objetosci probki powietrza — 720 1 i wspot-
czynnika rozcienczenia probki, k = 8) oraz zakresowi
stezenn wodorotlenku wapnia w powietrzu zawarte-
go we frakgji respirabilnej aerozolu 0,07 + 2,70 mg/
m’ (dla objetosci analizowanego roztworu po mine-
ralizacji — 10 ml, objetosci probki powietrza — 684 1
i wspélczynnika rozcienczenia probki, k = 5). Zakres
ten pozwala na oznaczanie wodorotlenku wapnia
we frakcji wdychalnej i respirabilnej odpowiednio:
0,05 + 2,061 0,07 + 2,70 wartosci NDS. Opracowana
metoda pozwala na wykonywanie pomiaréw z wyko-
rzystaniem dozymetrii indywidualnej (PN-Z-04008-
7/Az1:2004).

Zmianeg zakresu oznaczania wodorotlenku wap-
nia w powietrzu umozliwia rozcienczenie roztworu
badanej probki. Roztwory rozcieniczone nalezy spo-
rzadzi¢, stosujac odpowiedni do rozcienczenia doda-
tek cezu i lantanu, a wspolczynnik rozcienczenia na-
lezy uwzgledni¢ przy obliczaniu wyniku oznaczania.
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Badanie skutecznosci mineralizac;ji

W celu zbadania skutecznosci mineralizacji wodoro-
tlenku wapnia osadzonego na filtrze i wyznaczenia
wspotczynnika odzysku przeprowadzono nastepu-
jace badania. Na przygotowane filtry membranowe
umieszczone w zlewkach o pojemnosci 25 ml (po
sze$¢ probek dla kazdego poziomu stezen) nano-
szono po: 30; 120 i 350 ul roztworu do badania sku-
tecznosci mineralizacji wapnia o stezeniu 0,5 mg/ml
i pozostawiano do wyschniecia. Nastepnie do kazdej
zlewki dodawano po 2 l stezonego kwasu azotowego
i ogrzewano na plycie grzejnej o temperaturze okolo
140 °C w celu odparowania kwasu prawie do sucha.
Operacje powtarzano. Nastepnie do zlewek doda-
wano po 2 ml roztworu kwasu azotowego o stezeniu
1 mol/l i pozostawiano na okoto 30 min. Zawarto$§¢
zlewek przenoszono ilo§ciowo piecioma lub szescio-
ma porcjami kwasu o stezeniu 0,1 mol/l do kolb mia-
rowych o pojemnosci 10 ml, stosujac dodatek cezu
ilantanu o stezeniu konicowym odpowiednio 0,21 1%
w prébce. Uzyskano roztwory wapnia o stezeniach
z zakresu krzywej wzorcowej: 1,50; 6,00 i 18,00 pg/ml,
ktére analizowano metoda absorpcyjnej spektro-
metrii atomowej z plomieniem powietrze-acetylen,
w ustalonych wcze$niej warunkach pracy aparatu.
Mierzono stezenie wapnia w przygotowanych
roztworach oraz w roztworze przygotowanym jedno-
cze$nie z czystego filtra po mineralizacji - roztworze
proby slepej. Warto$¢ stezenia roztworu $lepej pro-
by odejmowano od wyniku oznaczenia. Roztwory
poréwnawcze do badania wydajno$ci mineralizacji
przygotowano przez odmierzenie bezposrednio do
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Wodorotlenek wapnia. Metoda oznaczania w powietrzu na stanowiskach pracy

kolb o pojemnosci 10 ml takich samych ilosci roz-
tworu wzorcowego podstawowego wapnia, jakie
nanoszono na filtry. Nastepnie probke przygotowy-
wano w identyczny sposéb jak roztwory do badania
skutecznosci mineralizacji. Dla kazdego stezenia
przygotowano po trzy roztwory poréwnawcze.

Wyniki badan skuteczno$ci mineralizacji zwigz-
kow wapnia naniesionych na filtry zamieszczono w
tabeli 1. Zastosowanie podanego wczesniej sposobu
mineralizacji 1 przygotowania probki do oznaczania
pozwala na uzyskanie bardzo dobrych wspotczynni-
kow wydajnosci mineralizacji. Dla stgzen wapnia:
1,50; 6,00 i 18,00 pg/ml uzyskano wspotczynniki
wydajno$ci mineralizacji wynoszace odpowiednio:
1,02; 1,001 0,98 oraz dla kazdego badanego st¢zenia
wskazniki zmiennos$ci (CV) wynoszace odpowied-
nio: 1,92; 0,92 i 1,33%. Sredni wspotczynnik wydaj-
no$ci mineralizacji wynosit 1,00.

Wyznaczanie granicy oznaczania ilosciowego

W celu wyznaczenia granicy oznaczania ilosciowe-
go przygotowano probki o stezeniach wapnia: 0,000,
0,002; 0,004 1 0,008 pug/ml. Dla kazdego poziomu
stezen wykonano dziesigciokrotny pomiar absorban-
¢ji. Wyznaczony wspotczynnik zmienno$ci wynosit
odpowiednio: 5,26; 2,03; 1,02 i 1,00%. Na podsta-
wie zaleznosci CV od absorbancji wyznaczono (na
poziomie CV 5%) stg¢zenie wapnia 0,3 ng/ml jako
granice oznaczania ilosciowego (LOQ) w opraco-
wanej metodzie. Granica wykrywalno$ci wapnia
(LOD) wyniosta 0,1 ng/ml.

Wptyw substancji towarzyszacych

Przeprowadzono badania sprawdzajace, czy w przy-
jetych warunkach analitycznych obecno$¢ substan-

cji wspotwystepujacych w roznych procesach tech-
nologicznych w powietrzu na stanowiskach pracy
ma wplyw na wynik oznaczania wapnia. W tym celu
przygotowano roztwory probek zawierajace oprocz
wapnia inne pierwiastki w nadmiarze w stosunku do
wapnia.

W wyniku przeprowadzonych badan stwierdzo-
no, ze kilkakrotny nadmiar pierwiastkow: Al, Mg,
Ba, Na, zawartych w badanej probce, nie wptywa
na wynik oznaczenia zastosowang metodg. Wigk-
sze nadmiary innych pierwiastkow, praktycznie
niespotykane na stanowiskach pracy, np. 50-krotne,
100-krotne 1 200-krotne, powoduja btedy wzgled-
ne rzedu kilkunastu procent. Obecno$¢ kwasow,
a szczegblnie kwasu siarkowego i1 fosforowego,
znacznie zaniza absorbancje wapnia. Oddziatywa-
nia innych zwiazkéw na wapn skutecznie eliminuje
zastosowanie goracego ptomienia podtlenek azotu-
-acetylen (Price 1993).

Dane walidacyjne opracowanej metody

Na podstawie wynikéw przeprowadzonych badan
uzyskano nastgpujace dane walidacyjne:
— granica oznaczania

ilosciowego, LOQ 0,3 ng/ml
— granica wykrywalnosci, LOD 0,1 ng/ml
— wspolczynnik korelacji, R? 1,0000
— precyzja calkowita metody 5,45%
— niepewnos¢ calkowita metody 11,31%
— niepewno$¢ rozszerzona metody  22,62%.

PODSUMOWANIE

Opracowano metode oznaczania wodorotlenku
wapnia wystepujacego w powietrzu stanowisk pracy
we frakcjach wdychalnej i respirabilnej aerozolu. W
celu uzyskania wymaganej granicy oznaczalnosci na
poziomie 1/10 wartoéci NDS dla obu frakeji zasto-
sowano do oznaczania zwigzku metode absorpcyjnej
spektrometrii atomowej z atomizacja w plomieniu.
Opracowano sposob przygotowania roztworu do
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analizy, zoptymalizowano parametry analityczne
i wykonano walidacje opracowanej metody.

Metoda polega na zatrzymaniu na filtrach mem-
branowych aerozolu wodorotlenku wapnia obecne-
go powietrzu na stanowiskach pracy we frakcjach
wdychalnej i respirabilnej. Prébki powietrza pobie-
ra sie rownoczesnie, z wykorzystaniem separatorow
frakcji. Filtry, na ktére pobrano frakcje aerozolu,
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mineralizuje si¢ na goragco w stezonym kwasie azo-
towym i sporzadza roztwory do analizy w rozcien-
czonym kwasie azotowym, zawierajace dodatkowo
bufory spektralne: chlorek cezu i chlorek lantanu.
Wodorotlenek wapnia, w roztworach do oznaczania
frakcji wdychalnej i respirabilnej, oznacza si¢ jako
wapn metodg absorpcyjnej spektrometrii atomowej
z atomizacjg w stechiometrycznym plomieniu po-
wietrze-acetylen, przy dtugosci fali 422,7 nm.

Przyjeto i zwalidowano zakres pomiarowy stezen
wapnia w roztworach 0,50 + 20,00 pg/ml. Wyznaczo-
ny zakres pomiarowy odpowiada zakresowi stezen
wodorotlenku wapnia w powietrzu dla frakeji wdy-
chalnej w przedziale 0,10 + 4,11 mg/m? (dla objetosci
powietrza 720 1), co stanowi 0,05 + 2,1 wartosci NDS

dla tej frakcji, a dla frakeji respirabilnej w przedziale
0,07 + 2,70 mg/m’ (dla objetosci powietrza — 684 1),
co stanowi 0,07 + 2,7 wartos$ci NDS dla tej frakcji.

Uzyskano dobre parametry walidacji opracowa-
nej metody: precyzje calkowita wynoszaca 5,45%
i niepewnos¢ catkowita wynoszaca 11,31%.

Metoda jest dostosowana do wykonywania po-
miaréw stezen wodorotlenku wapnia na stanowi-
skach pracy zgodnie z zasadami dozymetrii indywi-
dualnej, co umozliwia przeprowadzenie najbardziej
obiektywnej oceny narazenia zawodowego.

Opracowang metode oznaczania wodorotlenku
wapnia zapisano w formie procedury analitycznej,
ktérg zamieszczono w zalgczniku.
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ZAtACZNIK

PROCEDURA ANALITYCZNA OZNACZANIA WODOROTLENKU WAPNIA
W POWIETRZU NA STANOWISKACH PRACY

1. Zakres stosowania metody

Metode podang w niniejszej procedurze stosuje si¢
do oznaczania wodorotlenku wapnia wystepuja-
cego we frakcji wdychalnej i respirabilnej aerozolu
w powietrzu na stanowiskach pracy, z zastosowa-
niem absorpcyjnej spektrometrii atomowej jako
metody instrumentalnej. Metode wykorzystuje si¢
podczas przeprowadzania kontroli warunkéw sa-
nitarnohigienicznych. Metody nie nalezy stosowa¢
w obecnosci innych zwigzkéw wapnia.

Najmniejsze stezenie wodorotlenku wapnia, jakie
mozna oznaczy¢ w warunkach pobierania probek
powietrza i wykonania oznaczania opisanych w pro-
cedurze, wynosi 0,10 mg/m® we frakcji wdychalne;
aerozolu (dla objetosci powietrza 720 1) i 0,07 mg/m’
we frakcji respirabilnej aerozolu (dla objetosci po-
wietrza 684 1).

2. Powotania normatywne

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

PN-Z-04008-07 Ochrona czystosci powietrza — Po-
bieranie probek — Zasady pobierania probek powie-
trza w Srodowisku pracy i interpretacji wynikow.

3. Zasada metody

Metoda polega na: przepuszczeniu znanej objeto-
$ci badanego powietrza przez filtry membranowe
umieszczone w separatorach frakcji w celu wyod-
rebnienia frakcji wdychalnej i respirabilnej aerozo-
lu, mineralizacji filtrow na goraco z zastosowaniem
stezonego kwasu azotowego oraz sporzadzeniu roz-
twordw do analizy w rozcienczonym kwasie azoto-
wym, zawierajacym cez i lantan. Probki do oznacza-
nia frakcji pobiera si¢ réwnocze$nie. Wodorotlenek
wapnia w sporzadzonych roztworach oznacza sie
osobno dla kazdej frakeji, oznaczajac wapn metoda
absorpcyjnej spektrometrii atomowej z atomizacja,
w plomieniu powietrze-acetylen.

4. Wytyczne ogélne

4.1. Czysto$¢ odczynnikow

Do analizy, o ile nie zaznaczono inaczej, nalezy sto-
sowa¢ odczynniki o stopniu czystosci co najmniej
cz.d.a.
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Do przygotowywania wszystkich roztworéw na-
lezy stosowa¢ wode dwukrotnie destylowang lub de-
jonizowana, zwang w dalszej czesci procedury woda.
4.2. Naczynia laboratoryjne
W analizie nalezy uzywac wylacznie naczyn labora-
toryjnych ze szkla borowo-krzemowego lub poliety-
lenu. Naczynia nalezy my¢ kolejno: roztworem deter-
gentu, ciepta woda, roztworem kwasu azotowego(V),
(HNO,) o stezeniu ¢ = 1 mol/l, wodg destylowang,
a nastepnie kilkakrotnie ptuka¢ wodg dwukrotnie
destylowang lub demineralizowana.

4.3. Przechowywanie roztworéw

Roztwor wzorcowy podstawowy i posredni wapnia
nalezy przechowywa¢ w naczyniach z polietylenu.
4.4. Postepowanie z substancjami chemicznymi
Wszystkie czynnosci ze stezonymi kwasami nale-
zy wykonywaé w odziezy ochronnej i pod sprawnie
dzialajacym wyciggiem laboratoryjnym.

Pozostale po analizie roztwory odczynnikow
i wzorcow nalezy gromadzi¢ w przeznaczonych do
tego celu pojemnikach i przekazywaé do unieszko-
dliwienia uprawnionym instytucjom.

5. Odczynniki, roztwory i materiaty

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

5.2. Kwas azotowy
Stosowac¢ kwas azotowy stezony (HNO,), 65-pro-
centowy(m/m) o p= 1,39 g/ml.

5.3. Kwas azotowy, roztwor I, roztwor rozciericzony
Stosowa¢ roztwdr kwasu azotowego o stezeniu
¢=1mol/l

5.4. Kwas azotowy, roztwor II, roztwoér rozcien-

czony
Stosowa¢ kwas azotowy, roztwor o stezeniu
¢ =0,1 mol/l

5.5. Roztwor chlorku cezu
Stosowac roztwor chlorku cezu przygotowany w na-
stepujacy sposob: 1,28 g CsCl rozpusci¢ w 98,7 ml
roztworu kwasu azotowego(V), (HNO,) o stezeniu
¢=0,1 mol/l. W tak przygotowanym roztworze st¢ze-
nie cezu wyrazone utamkiem masowym wynosi 1%.
5.6. Roztwor chlorku lantanu
Stosowa¢ roztwér chlorku lantanu przygotowany
w nastepujacy sposéb: 26,8 g LaCl, - 7H,O rozpu-
$ci¢ w 73,2 ml roztworu kwasu azotowego o stezeniu
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¢ = 0,1 mol/l. W tak przygotowanym roztworze ste-
zenie lantanu wyrazone ulamkiem masowym wynosi
10%.

5.7. Roztwor wzorcowy podstawowy wapnia
Stosowa¢ dostepny w handlu roztwdr wzorcowy
wapnia do absorpcji atomowej o stezeniu 1 mg/ml.

5.8. Roztwdr wzorcowy posredni wapnia
Do kolby miarowej o pojemnosci 100 ml odmie-
rzy¢ 5 ml roztworu wzorcowego podstawowego wg
punktu 5.7., uzupetni¢ do kreski roztworem kwasu
azotowego wg punktu 5.4. i dokladnie wymieszaé.
Stezenie wapnia w tak przygotowanym roztworze wy-
nosi 50 ug/ml. Trwalo$¢ roztworu przechowywanego
w chlodziarce wynosi 30 dni.

5.9. Roztwory wzorcowe robocze wapnia
Stosowac¢ roztwory wapnia o stezeniach w mikrogra-
mach na mililitr: 0,50; 1,00; 2,00; 5,00; 10,00; 15,00
20,00 pg/ml. Do siedmiu kolb miarowych o pojem-
nosci 10 ml odmierzy¢ nastepujace objetosci roztwo-
ru wzorcowego posredniego wg punktu 5.8., w mili-
litrach: 0,10; 0,205 0,40; 1,00; 2,00; 3,00 i 4,00. Doda¢
po 2 ml roztworu chlorku cezu wg punktu 5.5,
1 ml chlorku lantanu wg punktu 5.6. oraz 2 ml kwasu
azotowego wg punktu 5.3. Zawartos¢ kolby dopelni¢
do kreski roztworem kwasu azotowego wg punktu
5.4. W 6smej kolbie o pojemnosci 10 ml przygoto-
wac roztwor probki zerowej przez odmierzenie: 2 ml
roztworu chlorku cezu wg punktu 5.5., 1 ml chlorku
lantanu wg punktu 5.6., 2 ml kwasu azotowego wg
punktu 5.3. i uzupelni¢ do kreski zawarto$¢ kolby
roztworem kwasu azotowego wg punktu 5.4. Roz-
twory wzorcowe robocze nalezy przygotowywac
w dniu wykonywania oznaczenia.

5.10. Filtry membranowe
Stosowa¢ filtry membranowe z estréw celulozy
o $rednicy poréw 0,80 lub 0,85 mm, przygotowane
w nastepujacy sposob: kazdy z filtréow umiesci¢ w
osobnej zlewce ze szkla borowo-krzemowego lub w
naczyniu z polietylenu o pojemnosci 100 ml. Do na-
czynia odmierzy¢ 90 ml wody dwukrotnie destylo-
wanej, podgrzanej na plycie grzejnej do okoto 70 °C. Po
1 h wodeg zla¢ znad filtréw, a filtry zala¢ nowa porcja
wody o temperaturze okoto 70 °C i pozostawi¢ na
okoto 20 h. Po tym czasie zla¢ wode i filtry pozosta-
wi¢ w zlewkach do wyschniecia. Tak przygotowane
filtry stosowa¢ do pobierania probek powietrza. Etap
przygotowania filtréw mozna poming¢, jezeli roz-
twor proby $lepej wg punktu 8. nie zawiera znacza-
cych ilosci wapnia.

Weszelkie operacje przy filtrach nalezy wyko-
nywa¢ wylgcznie za pomocg szczypiec z tworzywa
sztucznego.
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6. Przyrzady pomiarowe i sprzet pomocniczy

6.1. Pompa ssaca
Stosowac pompe ssaca umozliwiajaca pobieranie po-
wietrza ze stalym strumieniem objetosci okreslonym
wg punktu 7.

6.2. Prébniki i separatory frakcji
Stosowa¢ prébnik i separator frakcji umozliwiajace
wyodrebnienie z powietrza frakcji wdychalnej i re-
spirabilnej aerozolu zawierajacego wodorotlenek
wapnia.

6.3. Kalibrator przeptywu
Stosowa¢ kalibrator przeptywu umozliwiajacy usta-
wienie wartosci strumienia objetosci powietrza za-
sysanego przez separatory frakcji zalecane przez
producenta do wyodrebniania z powietrza frakeji
wdychalnej i respirabilnej aerozolu.

6.4. Spektrometr
Stosowa¢ spektrometr do absorpcji atomowej przy-
stosowany do pracy z ptomieniem powietrze-acety-
len i wyposazony w lampe z katoda wnegkowa (HDL)
do oznaczania wapnia.

W celu zapewnienia wymaganej czulosci i pre-
cyzji oznaczania wapnia nalezy przyja¢ nastepujace
warunki pracy aparatu:

— dlugos¢ fali: 422,7 nm,

— plomien powietrze-acetylen: stechiometryczny.
Pozostate parametry pracy spektrofotometru, tj.: na-
tezenie pradu lampy, szerokos¢ szczeliny i obszar po-
miarowy (wysokos$¢ nad palnikiem), nalezy dobra¢
w zalezno$ci od indywidualnych mozliwosci aparatu.

6.5. Plyta grzejna do mineralizacji filtréw w tem-
peraturze okoto 140°C.

Stosowaé plyte grzejng do mineralizacji filtréw
w temperaturze okoto 140°C.

7. Pobieranie probek powietrza

Probki powietrza nalezy pobiera¢ wg normy PN-Z-
-04008-7. Probki powietrza do oznaczania wodo-
rotlenku wapnia we frakcjach aerozolu: wdychalnej
irespirabilnej nalezy pobiera¢ réwnoczeénie, umiesz-
czajac probnik i separator frakeji w poblizu siebie.

Przed przystgpieniem do pomiaréw skalibro-
wa¢ uklad do pobierania probek powietrza zgodnie
z instrukcja producenta kalibratora przeplywu wg
punktu 6.3., dla strumienia objetosci powietrza wy-
maganego przez producenta prébnika lub separatora
frakeji.

W celu wykonania oznaczania wodorotlenku
wapnia we frakcji wdychalnej aerozolu przez filtr wg
punktu 5.10. umieszczony w probniku wg punktu
6.2. przepusci¢ do 960 1 powietrza ze strumieniem
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objeto$ci powietrza zalecanym przez producenta
probnika, najczesciej 2 1/min (dozymetria indywidu-
alna).

Prébki powietrza do oznaczania wodorotlenku
wapnia we frakcji respirabilnej aerozolu pobiera¢
w nastepujacy sposob: w miejscu pobierania probki
powietrza przez filtr wg punktu 5.10. umieszczony
w separatorze frakcji wg punktu 6.2. przepusci¢ do
960 1 powietrza ze strumieniem objetosci powietrza
zalecanym przez producenta separatora frakcji do
prawidlowego wyodrebnienia frakeji respirabilnej.

8. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Wykona¢ trzykrotny pomiar absorbancji roztwo-
réw wzorcowych roboczych wapnia wg punktu 5.9.
i probki zerowej, przyjmujgc ustalone wg punktu
6.4. warunki pracy spektrofotometru. Do zerowania
spektrofotometru uzywacé roztworu kwasu azotowe-
go wg punktu 5.4.

Krzywa wzorcows sporzadzi¢, korzystajac z au-
tomatycznego wzorcowania i komputerowego zbie-
rania danych analitycznych, zgodnie z instrukcja do
aparatu, odktadajac na osi odcietych stezenia wapnia
w poszczegdlnych roztworach wzorcowych robo-
czych i prébee zerowej, a na osi rzednych - odpowia-
dajace im wartosci absorbancji.

Krzywa wzorcowa nalezy sporzadzi¢ bezposred-
nio przed wykonaniem oznaczania.

9. Wykonanie oznaczania

Do oznaczania nalezy przygotowa¢ nastepujace roz-
twory do badania:

— wapn - frakcja wdychalna, roztwér do bada-

nia I,
— wapn - frakcja respirabilna, roztwér do badania
II.

Filtr wg punktu 5.10., na ktéry pobrano prob-
ke powietrza do badania zawartosci wodorotlenku
wapnia we frakcji wdychalnej aerozolu, umie$ci¢
w zlewce o pojemnoséci 25 ml, doda¢ 2 ml kwasu
azotowego(V) wg punktu 5.2. i ogrzewaé na plycie
grzewczej w temperaturze okoto 140 °C, az do od-
parowania tlenkow azotu i uzyskania suchej po-
zostalosci. Operacje powtorzy¢. Dodaé do zlewki
2 ml roztworu kwasu azotowego(V) wg punktu 5.3.
i pozostawi¢ na okoto 30 min. Nastepnie zawarto$¢
zlewki przenie$¢ ilosciowo piecioma lub sze$cioma
porcjami roztworu kwasu azotowego(V) wg punktu
5.4. do kolby miarowej o pojemnosci 10 ml, uzupetni¢
do kreski roztworem kwasu azotowego(V) wg punk-
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tu 5.4. i wymiesza¢. Do kolby miarowej o pojemnosci
10 ml przenie$¢ 1,25 ml przygotowanego roztworu,
doda¢: 2 ml roztworu chlorku cezu wg punktu 5.5.1 1
ml roztworu chlorku lantanu wg punktu 5.6., 1,7 ml
kwasu azotowego(V) wg punktu 5.3. i uzupetni¢ do
kreski roztworem kwasu azotowego(V) wg punktu
5.4. Uzyskuje si¢ w ten sposob roztwoér do badania I.

W identyczny sposdb postepowaé z filtrem, na
ktéry pobrano probke powietrza do oznaczania
wodorotlenku wapnia we frakcji respirabilnej aero-
zolu, az do uzyskania suchej pozostalosci. Operacje
powtorzy¢. Po uzyskaniu suchej pozostalosci doda¢
do zlewki 2 ml roztworu kwasu azotowego(V) wg
punktu 5.3. i pozostawi¢ na okolo 30 min. Zawar-
to$¢ zlewki przenies¢ ilosciowo piecioma lub sze-
$cioma porcjami roztworu kwasu azotowego(V) wg
punktu 5.4. do kolby miarowej o pojemnosci 10 ml,
uzupelni¢ do kreski roztworem kwasu azotowego-
(V) wg punktu 5.4. i wymiesza¢. Do kolby miarowej
o pojemnosci 10 ml przenies¢ 2 ml przygotowanego
roztworu, doda¢ 2 ml chlorku cezu wg punktu 5.5.
i 1 ml roztworu chlorku lantanu wg punktu 5.6.,
1,6 ml kwasu azotowego(V) wg punktu 5.3. i uzu-
pelni¢ do kreski roztworem kwasu azotowego(V) wg
punktu 5.4., uzyskujac roztwér do badania II.

Jednoczes$nie z mineralizacjg filtrow, na ktore po-
brano probki powietrza, przeprowadzi¢ w identyczny
sposob mineralizacje czystego filtra wg punktu 5.10.
i przygotowac roztwdr do préby slepej dla roztworu
do badania I i roztworu do badania II.

Wykonac¢ trzykrotny pomiar absorbancji roztwo-
ru do badania I, roztworu do badania II i roztworu
do proby slepej, zachowujac takie same warunki po-
miarowe jak przy sporzadzaniu krzywej wzorcowej
wg punktu 8. Do zerowania spektrometru uzywac
roztworu kwasu azotowego(V) wg punktu 5.4. Ste-
zenie wapnia w roztworze do badania I, roztworze
do badania II i roztworze do proby slepej odczytane
z krzywej wzorcowej jest podawane automatycznie.

Jezeli oznaczone stezenie w roztworze do bada-
nia I lub II przekroczy zakres krzywej wzorcowej,
roztwor nalezy odpowiednio rozcienczy¢ roztwo-
rem kwasu azotowego(V) wg punktu 5.4. Wykona¢
pomiar absorbancji roztworu do badania po rozcien-
czeniu, odczytal stezenie, a krotno$¢ rozcienczenia
(k) uwzgledni¢ w obliczaniu wyniku oznaczania.

10. Sprawdzenie wydajnosci mineralizacji

Na sze$¢ filtrow wg punktu 5.10. umieszczonych
wzlewkach o pojemnosci 25 ml nanie$¢ po400 mlroz-
tworu wzorcowego podstawowego wapnia wg punk-
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tu 5.7. 1 pozostawi¢ do wyschniecia, do nastepnego
dnia. Nastepnie sporzadzi¢ roztwory do badania wy-
dajnosci mineralizacji, tj. do kazdej zlewki doda¢ po
2 ml kwasu azotowego(V) wg punktu 5.2. i ogrzewac
na plycie grzewczej o temperaturze okoto 140 °C, az
do uzyskania suchej pozostaloéci. Operacje powto-
rzy¢. Nastepnie do zlewek doda¢ po 2 ml roztworu
kwasu azotowego(V) wg punktu 5.3.1i pozostawi¢ na
okoto 30 min. Potem przenies$¢ ilosciowo ich zawar-
tos¢ piecioma lub sze$cioma porcjami roztworu kwa-
su azotowego(V) wg punktu 5.4. do kolb miarowych
o pojemnosci 10 mli uzupelni¢ do kreski roztworem
kwasu azotowego(V) wg punktu 5.4. i wymieszac.
Nastepnie 1,25 ml tak przygotowanych roztwordw
przenies¢ do nastepnych kolb miarowych o pojem-
noéci 10 ml, doda¢ do kazdej 2 ml chlorku cezu
wg punktu 5.5. i 1 ml roztworu chlorku lantanu wg
punktu 5.6., 1,7 ml kwasu azotowego(V) wg punktu
5.3.iuzupetni¢ do kreski roztworem kwasu azotowe-
go(V) wg punktu 5.4.

Jednoczesnie przygotowac z czystego filtra roz-
twor do proby slepej. Przygotowaé rowniez trzy roz-
twory poréwnawcze przez odmierzenie do zlewek
o pojemnosci 50 ml po 400 ml roztworu wzorcowego
podstawowego wapnia wg punktu 5.7. Dalej poste-
powac jak przy sporzadzaniu roztworéw do badania
wydajno$ci mineralizacji.

Wykonac¢ trzykrotny pomiar absorbancji roztwo-
réw do badania wydajno$ci mineralizacji, roztworu
kontrolnego oraz roztworéw poréwnawczych, przyj-
mujgc ustalone wg punktu 6.4. warunki pracy spek-
trometru. Do zerowania spektrometru uzywac roz-
tworu kwasu azotowego(V) wg punktu 5.4.

Wspdlczynnik wydajnosci mineralizacji wapnia
(w, ) obliczy¢ na podstawie wzoru:

Cd-Co
_?
p

w >

m

w ktorym:
C, - stezenie wapnia w roztworach do badania
wydajnosci mineralizacji, w mikrogramach
na mililitr,
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C - stezenie wapnia w roztworze do slepej pro-
0
by, w mikrogramach na mililitr,
C, - $rednie stezenie wapnia w roztwo-
rach poréwnawczych, w mikrogramach
na millitr.

Nastgpnie obliczy¢ $rednig warto$¢ wspotczyn-
nika wydajnosci mineralizacji wapnia (w ) jako
$rednia arytmetyczng otrzymanych wartosci w . Dla
opisanego sposobu mineralizacji wspétczynnik ten
powinien wynosi¢ 1,00+0,05.

1. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie wodorotlenku wapnia we frakeji wdychalnej
i we frakcji respirabilnej (X) w badanym powietrzu
obliczy¢ osobno dla kazdej z frakcji, w miligramach
na metr sze$cienny na podstawie wzoru:

(c-c)-v,

Vow -k -1,849,

X=

w ktorym:

C - stezenie wapnia w roztworze do badania I
lub w roztworze do badania II, w mikro-
gramach na mililitr,

- stezenie wapnia w roztworze do proby
$lepej, w mikrogramach na mililitr,

- objetos¢ roztworu do badania, w milili-
trach (V, =10 ml),

- objetos¢  powietrza
przez filtr, w litrach,

- $rednia warto$¢ wspolczynnika wydajno-
$ci mineralizacji,

- krotno$¢ rozcienczenia (dla frakeji wdy-
chalnej k = 8, dla frakcji respirabilnej
k=5),

1,849 — wspolczynnik przeliczeniowy wapnia na

wodorotlenek wapnia.

CS
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1
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