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Metoda polega na pobraniu zwigzku na filtr membranowy, mineralizacji filtra i oznaczaniu pota-
su zawartego w zwiazku metoda absorpcyjnej spektrometrii atomowej w plomieniu powie-
trze-acetylen.

Oznaczalno$¢ metody wynosi 0,04 mg/m3.

UWAGI WSTEPNE

Wodorotlenek potasu jest stosowany w wielu gateziach przemystu. W przemysle mydlarskim do
wytwarzania mydet migkkich, w przemysle widkienniczym przy produkcji wiokien bawetnianych
i sztucznych. Stosowany jest rowniez w przemysle poligraficznym, papierniczym, tworzyw
sztucznych, rafineryjnym i meblarskim, a takze w syntezie organicznej, np. do otrzymywania soli
potasowych, wytwarzania katalizatorow, a w procesach elektrolitycznych do odttuszczania detali i
otrzymywania wodoru.

Wodorotlenek potasu jest szkodliwy dla zdrowia, wykazuje wlasciwosci zrace i draznigce.
Powoduje uszkodzenie i stany zapalne bton §luzowych drég oddechowych oraz owrzodzenia ské-
ry, a szczeg6lnie jest niebezpieczny dla oczu. W Polsce wartos¢ NDS dla wodorotlenku potasu
wynosi 0,5 mg/m®, a wartos¢ NDSCh — 1 mg/m®,

Opracowana metoda oznaczania wodorotlenku potasu z wykorzystaniem absorpcyjnej spek-
trometrii atomowej spelnia wymagania zawarte w normie europejskiej EN 482 ,,Powietrze na sta-
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nowiskach pracy. Ogdlne wymagania dotyczace procedur chemicznych”. Czuto$¢ dotychczas sto-
sowanej metody oznaczania wodorotlenku potasu z wykorzystaniem metody ptomieniowej ab-
sorpcyjnej spektrometrii atomowej zawartej w normie PN-88/204005.05 wynosi 1/5 warto$ci
NDS.

W opracowanej metodzie do wyodrebniania wodorotlenku potasu z powietrza na stanowi-
skach zastosowano filtr nitrocelulozowy, zamiast ptuczki ze szklem spiekanym zawierajacej wodg.
Pozwolito to na zwigkszenie obj¢tosci pobieranego powietrza, przez co zwigkszyla si¢ oznaczal-
nos$¢ metody do ponad 1/10 wartosci NDS. Ten sposob pobierania probki powietrza umozliwi
zastosowanie dozymetrii indywidualnej do oceny narazenia na wodorotlenek potasu.

PROCEDURA ANALITYCZNA
1. Zakres metody

Metod¢ podang w niniejszej procedurze stosuje si¢ do oznaczania wodorotlenku potasu w powie-
trzu na stanowiskach pracy z zastosowaniem absorpcyjnej spektrometrii atomowej, podczas prze-
prowadzania kontroli warunkéw sanitarnohigienicznych.

Najmniejsze stezenie wodorotlenku potasu, jakie mozna oznaczy¢é w warunkach pobierania
probek powietrza i wykonania oznaczania opisanych w niniejszej procedurze, wynosi 0,04 mg/m®
(dla objetosci pobranego powietrza 360 1).

2. Normy powolane

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 i interpretacji wynikow”.

3. Zasada metody

Metoda polega na przepuszczeniu badanego powietrza przez filtr membranowy, mineralizacji
probki na goraco z zastosowaniem stezonego kwasu azotowego i sporzadzeniu roztworu do anali-
zy. Wodorotlenek potasu oznacza si¢ w tym roztworze jako potas metodg ptomieniowg absorpcyj-
nej spektrometrii atomowej.

4. Wytyczne ogolne

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

Do przygotowywania wszystkich roztworow nalezy stosowaé¢ wode podwojnie destylowang
lub dejonizowang, zwang w dalszej cze$ci woda.

4.2. Naczynia laboratoryjne
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W analizie nalezy uzywac¢ wylacznie naczyn laboratoryjnych ze szkta borowo-krzemowego lub
polietylenu. Naczynia nalezy my¢ kolejno roztworem detergentu, ciepta woda, roztworem kwasu
azotowego(V) o ¢(HNOjz) = 1 mol/l, wodg destylowana, a nastgpnie kilkakrotnie wyptukaé woda.
4.3. Przechowywanie roztworow
Roztwory wzorcowe nalezy przechowywa¢ w naczyniach z polietylenu.
4.4. Postepowanie z substancjami chemicznymi
Wszystkie czynnos$ci ze stgzonymi kwasami nalezy wykonywa¢ w odziezy ochronnej i pod
sprawnie dziatajacym wyciagiem laboratoryjnym.
Pozostate po analizie roztwory odczynnikéw i wzorcow nalezy gromadzi¢ w przeznaczonych
do tego celu pojemnikach i przekazywac do utylizacji uprawnionym instytucjom.

5. Odczynniki, roztwory i materialy

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

5.2. Kwas azotowy
Stosowa¢ kwas azotowy stezony 65-procentowy (m/m) o d =1, 42 g/ml.

5.3. Kwas azotowy, roztwor |
Stosowa¢ kwas azotowy, roztwor o stezeniu c(HNOz) = 1 mol/I.

5.4. Roztwor chlorku cezu
Stosowa¢ roztwor chlorku cezu przygotowany w nastepujacy sposob: 1,28 g CsCl rozpusci¢ w
100 ml wody. Roztwor zawiera cez o stezeniu Okoto 1%.

5.5. Roztwor wzorcowy podstawowy potasu
Stosowaé dostepny W handlu roztwor wzorcowy potasu do absorpcji atomowej 0 stezeniu
1 mg/ml.

5.6. Roztwor wzorcowy posredni potasu
Do kolby pomiarowej o pojemnosci 100 ml odmierzy¢ 5 ml roztworu wzorcowego podstawowego
wedhug punktu 5.5., uzupetni¢ do kreski wodg i doktadnie wymieszaé. Stezenie potasu w tak
przygotowanym roztworze wynosi 50 ug/ml.

Trwato$¢ roztworu wynosi 14 dni.

5.7. Roztwory wzorcowe robocze potasu
Stosowaé roztwory potasu o stezeniach: 0,2; 0,5; 1; 2 i 3 pg/ml. Do pieciu kolb pomiarowych o
pojemnosci 50 ml odmierzy¢ w mililitrach nastepujace objetosci roztworu wzorcowego po-
sredniego wedtug punktu 5.6.: 0,2; 0,5; 1; 2 i 3 ml, nastepnie doda¢ po 5 ml roztworu chlorku
cezu wedtug punktu 5.4. i 4 ml kwasu azotowego wedtug punktu 5.3. Zawartos¢ kazdej kolby
uzupetni¢ do kreski woda i wymieszac. W szostej kolbie o pojemnosci 50 ml przygotowac roz-
twor probki zerowej przez odmierzenie 5 ml roztworu chlorku cezu wedtug punktu 5.4., 4 ml
kwasu azotowego wedtug punktu 5.3. i uzupetnienie zawartosci kolby woda do kreski.

Roztwory wzorcowe robocze nalezy przygotowywac w dniu wykonywania analizy.

5.8. Filtry membranowe
Stosowac filtry membranowe z estrow celulozy o $rednicy porow 0,85 um i §rednicy okoto 3,5 mm.
Filtry przygotowuje sie w nastepujacy sposob: w zlewce ze szkta borowo-krzemowego lub w naczy-
niu z polietylenu o pojemnosci 100 ml wlewa si¢ do naczynia 80 ml wody i pozostawia pod przy-
kryciem na 24 h, a nastepnie zlewa sie¢ wodeg, a filtr pozostawia do wyschniecia. Tak przygotowa-
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ny filtr stosuje si¢ do pobierania probki powietrza. Wszelkie czynnosci przy filtrach nalezy wyko-
nywa¢ wylacznie szczypcami z tworzywa sztucznego.

6. Przyrzady pomiarowe i sprzet pomocniczy

6.1. Pompa ssaca
Stosowac pompg ssaca umozliwiajgca pobieranie powietrza ze statym strumieniem objgtosci okre-
slonym wedtug punktu 7.

6.2. Spektrofotometr
Stosowac spektrofotometr do absorpcji atomowej przystosowany do pracy z ptomieniem powie-
trze-acetylen i wyposazony w lampg z katoda wnekowa do oznaczania potasu.

W celu zapewnienia wymaganej czutosci i precyzji oznaczania potasu nalezy przyjac naste-
pujace warunki pracy aparatu:

— dlugos$¢ fali 766,5 nm

— plomien powietrze-acetylen stechiometryczny.

Pozostate parametry pracy spektrofotometru: natezenie pradu lampy, szeroko$¢ szczeliny i
obszar pomiarowy (wysoko$¢ nad palnikiem), nalezy dobraé w zaleznosci od indywidualnych
mozliwosci aparatu.

7. Pobieranie probek powietrza

Podczas pobierania probek powietrza nalezy stosowaé zasady podane w normie PN-Z-04008-07.
W miejscu pobierania probki przez umieszczony w oprawce filtr wedtug punktu 5.8. nalezy
przepusci¢ do 720 1 powietrza ze strumieniem obj¢tosci do 2 1/min (dozymetria indywidualna) lub
do 20 I/min (pomiar stacjonarny).
Filtr z pobrang probka powierza moze by¢ przechowywany do dwoch tygodni w chtodziarce
w zamknietym pojemniku z tworzywa sztucznego.

8. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Wykona¢ trzykrotny pomiar absorbancji roztworéw wzorcowych roboczych potasu wedtug punk-
tu 5.7., przyjmujgc ustalone wedtug punktu 6.2. warunki pracy spektrofotometru. Do zerowania
spektrofotometru nalezy uzywac roztworu probki zerowe;.

Krzywa wzorcowg trzeba sporzadzi¢, odktadajac na osi rzednych stezenia potasu w poszcze-
golnych roztworach wzorcowych roboczych, a na osi odcietych — odpowiadajgce im warto$ci ab-
sorbancji. Krzywg wzorcowg nalezy sporzadzi¢ bezposrednio przed wykonaniem oznaczania.

Dopuszcza si¢ korzystanie z automatycznego wzorcowania lub komputerowego zbierania
danych analitycznych zgodnie z instrukcjg do aparatu.

9. Wykonanie oznaczania

Filtr, na ktory pobrano probke powietrza, nalezy umiesci¢ w zlewce o pojemnosci 50 ml, doda¢ 2 ml
kwasu azotowego wedtug punktu 5.2. i ogrzewaé na ptycie grzejnej w temperaturze okoto 140 °C do
odparowania tlenkow azotu i uzyskania suchej pozostato$ci. Nastepnie dodaé¢ do zlewki 4 ml kwa-
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su azotowego wedtug punktu 5.3. i pozostawi¢ na okoto 30 min. Zawarto$¢ zlewki przenies¢ ilosciowo
5 + 6 porcjami wody do kolby o pojemnosci 50 ml, doda¢ 5 ml roztworu chlorku cezu wedtug punk-
tu 5.4., nastepnie uzupeti¢ do kreski wodg 1 wymieszac.

Jednocze$nie z mineralizacja filtra, na ktory pobrano probke powietrza, przeprowadzi¢ w
identyczny sposob mineralizacj¢ czystego, nieuzywanego filtra wedtug punktu 5.8. i przygotowac
roztwor do §lepej proby do oznaczanego pierwiastka, jak podano wczesniej.

Wykonaé¢ pomiar absorbancji roztworu do badania i roztworu do $lepej proby, zachowujac
takie same warunki pomiarowe, jak przy sporzadzaniu krzywej wzorcowej. Do zerowania spektro-
fotometru uzywac roztworu probki zerowej. Stezenie potasu w roztworze do badania i roztworze
do slepej proby odczytaé z krzywej wzorcowej wedtug punktu 8.

W przypadku gdy spektrofotometr jest wyposazony w komputer, nalezy bezposrednio przed
przeprowadzeniem oznaczania potasu w roztworze do badania i roztworze do $lepej proby doko-
na¢ jego wzorcowania, uzywajac pigciu roztworéw wzorcowych o stgzeniach pierwiastka wedlug
punktu 5.7. Do zerowania spektrofotometru nalezy uzywac roztworu probki zerowej. Stezenie
potasu w badanej probce i roztworze do §lepej proby program obstugujacy spektrofotometr obli-
Cza automatycznie.

10. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie wodorotlenku potasu (X) w badanym powietrzu obliczy¢ w miligramach na metr sze-
$cienny ha podstawie wzoru:

_(c—-cp)-V;-1,43

X
\%
w ktérym:
C - stezenie potasu w roztworze do badania, w mikrogramach na mililitr,
Co — stezenie potasu w roztworze do $lepej proby, w mikrogramach na mililitr,

Vi — objetos¢ roztworu do badania, w mililitrach (V,= 50 ml),
V - objetos¢ powietrza przepuszczonego przez filtr, w litrach,
1,43 — wspotczynnik przeliczeniowy potasu na wodorotlenek potasu.

INFORMACJE DODATKOWE

Badania przeprowadzono z zastosowaniem spektrofotometru AA firmy Thermo Electron Corpora-
tion SOLAAR M przystosowanego do pracy z ptomieniem powietrze-acetylen i wyposazonego w
lampe z katoda wngkowa do oznaczania potasu.

Na podstawie wynikow przeprowadzonych badan uzyskano nastepujace dane walidacyjne:

— granica oznaczania iloSciowego 0,05 pg/ml
— wspotczynnik korelacji 1,0000

— precyzja catkowita metody 5,5%

— niepewnos¢ catkowita metody 11,7%.
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JOLANTA SURGIEWICZ
Potassium hydroxide - determination method

Abstract

This method is based on stopping selected potassium hydroxide on a membrane filter, mineraliz-
ing the sample with concentration nitric acid and preparing the solution for analysis in diluted
nitric acid and caesium chloride. Potassium hydroxide in the solution is determined as potassium
with flame atomic absorption spectrometry.

The detection limit of determined potassium hydroxide for this method is 0.04 mg/m3.
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