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Metodg stosuje si¢ do oznaczania jodu w powietrzu na stanowiskach pracy.

Metoda polega na pochtonigciu jodu zawartego w badanym powietrzu w roztworze jodku potasu z dodat-

kiem etanolu, wytworzeniu barwnego kompleksu jodu ze skrobia i pomiarze absorbancji przy dtugosci
fali 590 nm.

Oznaczalno$¢ metody wynosi 0,05 mg/m®,

UWAGI WSTEPNE

Jod jest szarofioletowsa substancja stata o ostrym, charakterystycznym zapachu. Zarow-
no pary jodu, jak i jego roztwory maja barwe fioletowa. Jod otrzymuje si¢ z jodanow
zawartych w tugach pokrystalicznych powstajacych przy produkcji saletry chilijskiej
lub przez dziatanie chloru na jodki.

Jod stosuje si¢ m.in.: w przemysle spozywczym do jodowania soli, w przemy-
$le fotograficznym i w poligrafii do produkcji barwnikéw, w przemysle farmaceutycz-
nym, a takze w produkcji srodkoéw dezynfekcyjnych. Narazenie zawodowe na jod moze
tez wystgpowac przy produkcji i stosowaniu zwiazkow zawierajacych jod.

Jod wchtania si¢ do organizmu przez uktad oddechowy oraz przez uktad po-
karmowy i skore. Mechanizm dziatania toksycznego jodu jest zwiazany z jego dziata-
niem silnie zracym. Podstawowym objawem toksycznos$ci substancji W mniejszych
stezeniach jest dziatanie drazniace na btony sluzowe.

Migdzyresortowa Komisja do spraw Najwyzszych Dopuszczalnych Stezen 1
Natgzen Czynnikéw Szkodliwych dla Zdrowia w Srodowisku Pracy przyjeta dla jodu
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nowe wartoéci normatywow higienicznych — NDS réwne 0,5 mg/m* oraz NDSCh —
rowne 1,5 mg/m®.

Przedstawiona metoda stanowi nowelizacje metody podanej w polskiej nor-
mie PN-88/2-04185/02.

PROCEDURA ANALITYCZNA

1. Zakres stosowania

Metode stosuje si¢ do oznaczania jodu w powietrzu na stanowiskach pracy z zastosowa-
niem spektrometrii absorpcyjnej w widzialnym zakresie $wiatta, podczas przeprowadza-
nia kontroli warunkéw sanitarnohigienicznych.

Najmniejsze st¢zenie substancji, jakie mozna oznaczy¢ w warunkach pobierania
probek powietrza i wykonania oznaczania opisanych w procedurze, wynosi okoto 0,05 mg/m®.

2. Normy powolane

PN-69/ZC-13046 Szklany sprz¢t laboratoryjny. Pluczki betkotkowe typu Polezajewa
zmodyfikowane.

PN-Z-04008-07 Ochrona czystosci powietrza. Pobieranie probek. Zasady pobie-
rania probek powietrza w srodowisku pracy i interpretacji wynikow.

3. Zasada metody

Metoda polega na pochtonigciu jodu zawartego w badanym powietrzu w roztworze jodku
potasu z dodatkiem etanolu, wytworzeniu barwnego kompleksu jodu ze skrobia i pomia-
rze absorbancji przy dtugosci fali 590 nm.

4. Wytyczne ogolne

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

Do przygotowywania wszystkich roztworéw nalezy stosowaé¢ wode destylowana,
zwana w dalszej tresci woda.

4.2. Dokladno$¢ wazenia
Substancje stosowane w analizie nalezy odwazaé z doktadnos$cia do 0,0002 g.

4.3. Postgpowanie z substancjami chemicznymi
Wszystkie czynno$ci z substancjami chemicznymi nalezy wykonywaé w odziezy
ochronnej i pod sprawnie dziatajacym wyciagiem laboratoryjnym.

Pozostate po analizie roztwory odczynnikdw i wzorcOw nalezy gromadzi¢ w prze-
znaczonych do tego celu pojemnikach i przekazywac uprawnionym instytucjom do uniesz-
kodliwienia.
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5. Odczynniki, roztwory i materialy

5.1. Etanol
Stosowac etanol 95-procentowy.

5.2. Gliceryna
Stosowac gliceryng wg punktu 4.1.

5.3. Jodek potasu
Stosowac jodek potasu (KI) wg punktu 4.1.

5.4. Skrobia
Stosowaé roztwor skrobi przygotowany w nastgpujacy sposob: odwazy¢ 1 g skrobi i
zmiesza¢ z 3 ml wody. Otrzymang zawiesing dodawa¢ stopniowo, mieszajac caty czas,
do zlewki zawierajacej 50 ml wody. Nastgpnie doda¢ 50 ml gliceryny, ogrza¢ do wrzenia
na plycie grzejnej i utrzymywac przez 5 min roztwor w stanie lekkiego wrzenia. Tak
przygotowany roztwor jest trwaty przez 3 tygodnie.

5.5. Roztwor pochtaniajacy
Stosowa¢ 0,5-procentowy (m/V) roztwor jodku potasu w roztworze wody i etanolu 3:1
(VIV), przygotowany w nastgpujacy sposob: w zlewce rozpusci¢ 5 g jodku potasu wg
punktu 5.3., w 50 ml mieszaniny 3:1 wody i etanolu wg punktu 5.1., przenies$¢ ilosciowo
za pomoca tego roztworu do kolby pomiarowej o pojemnosci 1000 ml i uzupetnié¢ tym
roztworem, do kreski. Tak przygotowany roztwor nalezy przechowywa¢ w szczelnie
zamknigtej kolbie z ciemnego szkla, w chlodziarce. Trwalo$¢ roztworu wynosi 2 tygo-
dnie.

5.6. Roztwor wzorcowy jodu
Do kolby pomiarowej 0 pojemnosci 100 ml odwazy¢ 10 mg jodu, rozpusci¢ w matej ilo-
$ci roztworu pochtaniajacego wg punktu 5.5., nastgpnie uzupehic¢ zawartos¢ kolby do
kreski tym samym roztworem i wymiesza¢. Otrzymany roztwor zawiera 0,1 mg jodu w 1 ml.
Tak przygotowany roztwor nalezy przechowywac w szczelnie zamknigtej kolbie z ciem-
nego szkla, w chtodziarce. Trwato$¢ roztworu wynosi 2 tygodnie.

6. Przyrzady pomiarowe i sprzet pomocniczy

6.1. Pluczki
Stosowa¢ phuczki typu Polezajewa wg normy PN-69/C-13046.

6.2. Pompa ssaca

Stosowa¢ pompeg ssaca umozliwiajaca pobieranie powietrza ze statym strumie-
niem objgtosci okreslonym wg punktu 7.

6.2. Spektrofotometr

Stosowac¢ spektrofotometr do pomiarow absorpcji w zakresie $wiatta widzialne-
go, wyposazony w kuwety o grubosci warstwy absorbujacej 10 mm.

7. Pobieranie probek powietrza

Przy pobieraniu probek powietrza nalezy stosowaé zasady zawarte w normie PN-Z-
04008-07.

W miejscu pobierania probki przez 2 potaczone szeregowo ptuczki wg punktu
6.1., zawierajace po 5 ml roztworu pochtaniajacego wg punktu 5.5., przepusci¢ do 180 |
powietrza, ze strumieniem objgtosci do 0,5 I/min. Ptuczki na czas pobierania probki po-
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wietrza nalezy umieSci¢ w pojemniku, np. ze styropianu, wypelnionym pokruszonym
lodem. Pobrane probki przechowywane w chtodziarce zachowuja trwato$¢ do 3 dni.

8. Przygotowanie skali wzorcow i sporzadzanie krzywej wzorcowej

Do szesciu kolb pomiarowych o pojemnosci 10 ml odmierzy¢ kolejno: 0,04; 0,08; 0,2;
0,41 0,8 ml roztworu wzorcowego jodu wg punktu 5.6., doda¢ po 0,5 ml roztworu skrobi
wg punktu 5.4. i dopetni¢ do kreski roztworem pochtaniajacym wg punktu 5.5. Zawarto-
$ci jodu w tak przygotowanych roztworach wzorcowych (skala wzorcéw) wynosza od-
powiednio: 0,004; 0,008; 0,02; 0,04 i 0,08 ml. W széstej kolbie przygotowac jednocze-
$nie roztwor Slepej proby: odmierzyé¢ 0,5 ml roztworu skrobi wg punktu 5.4. i uzupetié
do kreski roztworem pochtaniajacym wg punktu 5.5. Zawarto§¢ kazdej kolby doktadnie
wymiesza¢. Zmierzy¢ absorbancje kolejnych roztworéw wzorcowych przy dtugosci fali
swiatta 590 nm, stosujac jako odnos$nik roztwor Slepej proby. Krzywa wzorcowa sporza-
dzi¢, odktadajac na osi rzednych zawartosci jodu w poszczegdlnych roztworach wzorco-
wych, a na osi odcictych — odpowiadajace im wartosci absorbancji. Krzywa wzorcowa
nalezy sporzadza¢ bezposrednio przed wykonaniem oznaczania zawarto$ci jodu w roz-
tworach badanych probek. Najlepiej jest sporzadza¢ skalg wzorcow i roztwor slepej pro-
by jednoczesnie z roztworami badanych probek i kolejno mierzy¢ ich absorbancjg.

9. Wykonanie oznaczania

Roztwory z ptuczek, do ktorych pobrano probke powietrza, potaczy¢ w zlewce. Do kolby
pomiarowej 0 pojemnosci 10 ml odmierzy¢ 5 ml tego roztworu. Nastgpnie do kolby dodaé
0,5 ml roztworu skrobi wg punktu 5.4., wymiesza¢, uzupetni¢ do kreski roztworem po-
chtaniajacym wg punktu 5.5. i ponownie wymiesza¢. Wykona¢ pomiar absorbancji ba-
danego roztworu w takich samych warunkach jak przy sporzadzaniu krzywej wzorcowe;j
wg punktu 8. Jako odno$nik stosowac jednoczesnie z roztworem badanej probki przygo-
towany wg punktu 9. roztwor Slepej proby. Z krzywej wzorcowej odczytaé zawarto$¢
jodu w prébce. W przypadku uzyskania absorbancji przekraczajacej zakres krzywej
wzorcowej, nalezy oznaczanie wykona¢ ponownie, biorac do analizy odpowiednio
mniejsza objetos¢ roztworu probki.

10. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie jodu (X) w badanym powietrzu obliczy¢ w miligramach na metr sze$cienny na
podstawie wzoru:

><:2-m.k

-1000,

w ktorym:
—m —masa jodu w badanym roztworze, w miligramach
—V — objgtos¢ powietrza przepuszczonego przez filtr, w litrach
—k —krotno$¢ rozcienczenia.
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INFORMACJE DODATKOWE

Badania przeprowadzono z zastosowaniem spektrofotometru Helios B firmy Thermo
Spectronic (Anglia), wyposazonego w kuwety o grubosci warstwy absorbujacej 10 mm.

Na podstawie wynikow przeprowadzonych badan uzyskano nast¢pujace dane
walidacyjne:

— zakres oznaczania jodu w roztworze 0,004 + 0,080 mg
— granica oznaczania ilosciowego 0,004 mg jodu w probee 10 ml
— catkowita precyzja metody 6,79%
— hiepewnos¢ catkowita metody 13,58%.
EWA GAWEDA

lodine — determination method

Abstract

The method is based on the stopping of iodine in a mixture of potassium iodine solution and etha-
nol, creation of a colour complex of iodine and starch, and determination with spectrophotometry
in a visible region.

The determination limit of the method is 0.05 mg/m?.
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