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Metode stosuje si¢ do oznaczania kobaltu i jego zwigzkéw w powietrzu na stanowiskach pracy.

Metoda polega na przepuszczeniu badanego powietrza przez filtr membranowy. Pobrang prébke
poddaje sie poczatkowo dziataniu wody krélewskiej w temperaturze pokojowej, a nastepnie mi-
neralizuje na plycie grzejnej kolejno w wodzie krélewskiej oraz w stezonym kwasie azotowym i
sporzadza roztwoér do analizy w rozciericzonym kwasie azotowym. Kobalt w tym roztworze
oznacza si¢ metoda absorpcyjnej spektrometrii atomowej z kuweta grafitowaq.

Oznaczalno$¢ metody wynosi 0,002 mg/m?3.

UWAGI WSTEPNE

Kobalt jest metalem o srebrzystej barwie. Moze tez wystepowaé jako ciemnoszary proszek. Meta-
liczny kobalt jest sktadnikiem niektorych stopéw o wysokich parametrach (tzw. nadstopy). W
postaci metalicznej lub jako tlenek kobalt jest sktadnikiem elektrod akumulatoréw litowo-
jonowych, niklowo-kadmowych i niklowo-metalowo-wodorkowych.

Niesymetryczne sole kobaltu, np. K3CoOy,, majg silne wlasnosci ferromagnetyczne oraz pie-
zoelektryczne i sa wykorzystywane w elektronice. Kompleksy karbonylkowe i fosfonowe sg sto-
sowane jako katalizatory wielu reakcji organicznych. Roztwory soli kobaltu (II) i (III) maja inten-
sywng krwistoczerwong lub niebieska barwe i sag uzywane jako pigmenty farb oraz stuza do bar-
wienia ceramiki.

Kobalt jest substancjg szkodliwa, stabo draznigca i uczulajagcg. W postaci pytu moze wywo-
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1a¢ bol, tzawienie i zaczerwienienie oczu, kaszel, dusznos¢, skurcz oskrzeli lub/i zapalenie ptuc.
Skazenie skory wywotuje zaczerwienienie. Drogg pokarmowa wywotuje mdtosci, wymioty i bol
brzucha. W wyniku zatrucia przewleklego moze wystapi¢ kontaktowe zapalenie skory. Wdycha-
nie pytu kobaltu moze spowodowac: przewlekla §rédmigzszowa chorobe uktadu oddechowego
(hard metal disease), astme oskrzelowa i pylice ptuc oraz zapalenie spojowek i niezyt nosa. Ko-
balt przewlekle przyjmowany doustnie moze spowodowac wystgpienie kardiomiopatii. Opisywa-
no takze wystgpienie policytemii i wola tarczycy. Dlugotrwale narazenie moze by¢ rowniez przy-
czyna raka pluc.

Warto$¢ NDS, jaka przyjeta dla kobaltu i jego zwigzkow nieorganicznych Migdzyresortowa
Komisja ds. Najwyzszych Dopuszczalnych Stezen i Natgzen Czynnikdéw Szkodliwych dla Zdro-
wia w Srodowisku Pracy, wynosi 0,02 mg/m® i jest 2,5-krotnie mniejsza niz warto$¢ podana dla
kobaltu metalicznego w obowigzujacym rozporzadzeniu ministra pracy i polityki spotecznej w
sprawie wartosci najwyzszych dopuszczalnych stezen i natezen czynnikow szkodliwych dla
zdrowia w $rodowisku pracy.

PROCEDURA ANALITYCZNA

1. Zakres metody

Metode stosuje si¢ do oznaczania kobaltu i jego zwigzkéw W powietrzu na stanowiskach pracy z
zastosowaniem absorpcyjnej spektrometrii atomowej z kuweta grafitows, podczas przeprowadza-
nia kontroli warunkoéw sanitarnohigienicznych.

Najmniejsze stezenie kobaltu, jakie mozna oznaczy¢ w warunkach pobierania probek powie-
trza i wykonania oznaczania opisanych w niniejszej procedurze, wynosi okoto 0,002 mg/m® (dla
objetosci pobranego powietrza 720 ).

2. Norma powolana

PN-Z-04008-07:2002-Az1:2004 ,,Ochrona czystosci powietrza. Pobieranie probek. Zasady po-
bierania probek powietrza w srodowisku pracy i interpretacji wynikow”.

3. Zasada metody

Znang objetos¢ badanego powietrza przepuszcza si¢ przez filtr membranowy w celu osadzenia
kobaltu i jego zwigzkow. Probke poddaje si¢ najpierw dziataniu wody krolewskiej w temperaturze
pokojowej, a nastepnie mineralizuje na ptycie grzejnej kolejno w wodzie krolewskiej oraz stezo-
nym kwasie azotowym i sporzadza roztwor do analizy w rozcienczonym kwasie azotowym. Kobalt w
tym roztworze oznacza si¢ metoda absorpcyjnej spektrometrii atomowej z kuwetg grafitowa.

4. Wytyczne ogolne

4.1. Czystos¢ odczynnikow
Podczas analizy, o ile nie zaznaczono inaczej, nalezy stosowa¢ odczynniki o stopniu czysto$ci co naj-
mniej cz.d.a. oraz wodg podwojnie destylowang, zwana w dalszej cze$ci woda.

164



4.2. Naczynia laboratoryjne
W analizie nalezy uzywaé wylacznie naczyn laboratoryjnych ze szkta borowo-krzemowego lub poli-
etylenu, a do mineralizacji filtrow — zlewek teflonowych. Naczynia nalezy my¢ kolejno roztworem
detergentu, ciepta woda, roztworem kwasu azotowego o c(HNOj3) = 1 mol/l, woda destylowana, a
nastepnie kilkakrotnie ptuka¢ wodg destylowang.

4.3. Przechowywanie roztworow
Roztwory wzorcowe nalezy przechowywa¢ w naczyniach z polietylenu.

5. Odczynniki, roztwory i materiaty

5.1. Argon sprezony
Stosowaé argon sprezony o stopniu czystosci wedtug instrukcji do aparatu.
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 st¢zeniu ¢(HNOz) = 1 mol/I.
5.4. Kwas azotowy, roztwor 11
Stosowac kwas azotowy, roztwor o stgzeniu ¢(HNO3) = 0,1 mol/Il.
5.5. Kwas chlorowodorowy
Stosowaé kwas chlorowodorowy stezony, 37-procentowy o d = 1,19 g/ml.
5.6. Woda krolewska
Stosowa¢ wode krolewska przygotowana w proporcjach objetoSciowych: trzy czgséci stgzonego
kwasu chlorowodorowego wedtug punktu 5.5. i jedng cze$¢ stezonego kwasu azotowego wedtug
punktu 5.2.
5.7. Roztwor wzorcowy podstawowy kobaltu
Stosowac¢ dostgpny w handlu roztwor wzorcowy kobaltu do absorpcji atomowej o stgzeniu 1 mg/ml.
5.8. Roztwor wzorcowy posredni kobaltu
Do kolby pomiarowej o pojemnosci 100 ml odmierzy¢ 1 ml roztworu wzorcowego podstawowego
wedtug punktu 5.7., uzupehié¢ do kreski roztworem kwasu azotowego wedtug punktu 5.4. i do-
ktadnie wymieszaé. Stgzenie kobaltu w tak przygotowanym roztworze wynosi 1 pg/ml. Trwalosé
roztworu wynosi 30 dni.
5.9. Filtry membranowe
Stosowac filtry membranowe (nitrocelulozowe) o $rednicy porow 0,85 pm.

6. Przyrzady pomiarowe i sprzet pomocniczy

6.1. Pompa ssaca
Stosowa¢ pompe ssaca umozliwiajaca pobieranie powietrza ze staltym strumieniem objetosci
okreslonym wedtug punktu 7.

6.2. Spektrofotometr
Stosowac¢ spektrofotometr do absorpcji atomowej z kuweta grafitowa i korekcja tta Zeemana wy-
posazony w lampe z katodg wnekowg do oznaczania kobaltu.

W celu zapewnienia wymaganej czutosci i precyzji oznaczania nalezy przyjac¢ nastgpujace
warunki pracy aparatu:

— dlugo$¢ fali 242,5 nm
— objetos¢ wstrzykiwanej probki 10 pl
— temperatura spopielania 750 °C
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czas spopielania 8s

— temperatura atomizacji 2300 °C
- Czas atomizacji 3,1ls
— kuwety grafitowe pokrywane pirolitycznie.

Pozostate parametry pracy: nat¢zenie pradu lampy, szeroko$¢ szczeliny, przeptywy argonu i
szczegotowy program temperaturowy pracy kuwety (z uwzglednieniem powyzszych wymagan),
nalezy dobra¢ w zaleznosci od indywidualnych mozliwos$ci aparatu i zalecen producenta.

7. Pobieranie probek powietrza

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

W migjscu pobierania probki, przez filtr wedtug punktu 5.9. umieszczony w oprawce, nalezy
przepusci¢ do 720 1 powietrza ze strumieniem objetosci do 2 1/min (dozymetria indywidualna) lub
do 20 I/min (pomiar stacjonarny).

Filtry z pobranymi probkami mozna przechowywa¢ w chlodziarce przez 2 tygodnie.

8. Przygotowanie skali wzorcow i wzorcowanie spektrofotometru

Do czterech kolb pomiarowych o pojemnosci 100 ml odmierzy¢ kolejno nastepujace objetosci
roztworu wzorcowego posredniego kobaltu wedtug punktu 5.8., w mililitrach: 0,4; 0,8; 1,6 i 4, a
nastepnie uzupetnic¢ do kreski roztworem kwasu azotowego wedtug punktu 5.4. Tak przygotowane
roztwory wzorcowe robocze zawierajg w nanogramach odpowiednio: 4; 8; 16 i 40 ng kobaltu w
1 ml. Roztwoér kontrolny (niezawierajacy kobaltu) stanowi roztwor przygotowany przez odmierze-
nie 10 ml roztworu kwasu azotowego wedtug punktu 5.3. do kolby o pojemnosci 100 ml i uzupet-
nienie jej zawartosci do kreski roztworem kwasu azotowego wedtug punktu 5.4. Przyjmujac usta-
lone wedtug punktu 6.2. warunki pracy spektrofotometru, nalezy wykona¢ wzorcowanie aparatu.
Pomiary absorbancji kazdego roztworu wzorcowego roboczego (w trybie — wysokos¢ piku) trzeba
wykona¢ dwukrotnie, wstrzykujac po 10 pl roztworu. Do zerowania aparatu uzywac roztworu
kontrolnego.

Dopuszcza sie wykonanie wzorcowania spektrometru (ha podstawie czterech punktow) z za-
stosowaniem jednego roztworu wzorcowego roboczego o stezeniu 20 ng/ml (obj¢tos¢ wstrzyki-
wanej probki 10 ul, objetos¢ catkowita 20 pl).

9. Wykonanie oznaczania

Filtr, na ktory pobrano probke powietrza, nalezy umiesci¢ w zlewce o pojemnosci 50 ml. Nast¢pnie
do zlewki doda¢ 3 ml wody krolewskiej wedtug punktu 5.6. i pozostawi¢ na okoto 30 min w tem-
peraturze pokojowej. Po tym czasie ogrzewaé roztwor na plycie grzejnej o temperaturze okoto 140 °C
az do odparowania roztworu prawie do sucha. Do zlewki doda¢ po 3 ml stezonego kwasu azoto-
wego Wedtug punktu 5.2. i ponownie ogrzewa¢ w temperaturze okoto 140 °C do odparowania
kwasu prawie do sucha. Czynno$¢ t¢ powtorzy¢, odparowujac tym razem roztwor do sucha. Sucha
pozostatos¢ rozpusci¢ w 3 ml roztworu kwasu azotowego wedtug punktu 5.3., nastepnie przenie$¢
ilosciowo 2 + 3 porcjami roztworu kwasu azotowego wedtug punktu 5.4. do kolby o pojemnosci
50 ml. Zawarto$¢ kolby uzupetni¢ do kreski roztworem kwasu azotowego wedtug punktu 5.4. Aby
uzyska¢ roztwor do badania, nalezy odmierzy¢ 8 ml tego roztworu do kolby pomiarowej o pojem-
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nosci 50 ml i uzupeié¢ do kreski roztworem kwasu azotowego wedtug punktu 5.4. Krotnos¢ roz-
cienczenia wynosi w takim przypadku 6,25. W tym samym czasie przygotowaé (w identyczny
sposob) roztwor do $lepej proby z czystego, nieuzywanego filtra.

Wykona¢ wzorcowanie spektrofotometru wedtug punktu 8., a nastgpnie wstrzykiwaé dwa ra-
zy roztwor do badania oraz roztwdr do $lepej proby. Odczytaé stezenie kobaltu w roztworze do
badania oraz w roztworze do $lepej proby.

10. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie kobaltu (X) w badanym powietrzu obliczy¢ w miligramach na metr szeScienny na pod-
stawie wzoru:

X

_(c-cy)-V;-6,25
- v ,
w ktorym:
Cc  —stezenie kobaltu w roztworze do badania, w mikrogramach na mililitr,
Co — stezenie kobaltu w roztworze do $lepej proby, w mikrogramach na mililitr,
Vi —objeto$é roztworu do badania, w mililitrach (V; = 50 ml),
V  — objeto$¢ powietrza przepuszczonego przez filtr, w litrach,
6,25 — krotno$¢ rozcienczenia.

INFORMACJE DODATKOWE

Badania przeprowadzono z zastosowaniem spektrofotometru absorpcji atomowej SpectrAA 880
Wyposazonego w:

— automatyczny dozownik probek

— lampe z katoda wnekowa do oznaczania kobaltu

—  kuwety grafitowe pokrywane pirolitycznie.

Na podstawie wynikéw przeprowadzonych badan uzyskano nastepujace dane walidacyjne:

— granica oznaczanie iloSciowego 3 ng/mi

— wspotczynnik korelacji 1,0000

— precyzja catkowita metody 5,5%

— niepewnos$¢ catkowita metody 14,8%.
EWA GAWEDA

Cobalt and its compounds - determination method

Abstract

This method is based on stopping cobalt and its compounds on a membrane filter, dissoling the
sample in aqua-regia and then mineralizing it with aqua-regia and concentrated nitric acid and
preparating the solution for analysis. Cobalt in the solution is determined with atomic absorption
spectrophotometry with a graphite tube.

The determination limit of this method is 0.002 mg/m3.
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