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Streszczenie

Metode stosuje sie¢ do oznaczania pentachlorku
fosforu w powietrzu na stanowiskach pracy.
Metoda polega na przepuszczeniu znanej objetosci
badanego powietrza przez pluczke ze szklem spie-
kanym, zawierajgcg wode.

Oznaczanie pochlonietego w wodzie pentachlorku
fosforu polega na hydrolizie substancji do kwasu
fosforowego(V) i wytworzeniu btekitu fosforomo-
libdenowego z uzyciem molibdenianu amonu i

kwasu askorbinowego. Otrzymane w wyniku reak-
¢ji zabarwienie badanego roztworu jest podstawa
oznaczania spektrofotometrycznego w Swietle wi-
dzialnym (dtugos¢ fali 825 nm).

Oznaczalnos¢ metody wynosi okolto 0,07 mg/m?.
Opracowana metoda oznaczania pentachlorku fos-
foru zostata zapisana w postaci procedury anali-
tycznej, ktérg zamieszczono w Zatgczniku.

Summary

The method is used for determining phosphorus
pentachloride in workplace air. It is based on the
absorption of phosphorus pentachloride in water,
hydrolysis to orthophosphoric acid, reaction with
ammonium molybdate and ascorbic acid. The re-
sulting blue complex compound is analysed with

spectrophotometry in the visible region.

The determination limit of the method is approxi-
mately 0.07 mg/m?

The developed method of determining phospho-
rus pentachloride has been recorded as an analyti-
cal procedure, which is available in the Appendix.

! Publikacja przygotowana na podstawie wynikow uzyskanych w ramach II etapu programu wieloletniego: ,,Poprawa
bezpieczenstwa i warunkéw pracy” dofinansowanego w latach 2011-2013 w zakresie stuzb panstwowych przez Ministerstwo
Pracy i Polityki Spotecznej. Koordynator: Centralny Instytut Ochrony Pracy — Panstwowy Instytut Badawczy.
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WPROWADZENIE

Pentachlorek fosforu (PCls) — chlorek fosforu(V)
jest substancja stata, dymiacg w kontakcie z wil-
gotnym powietrzem, wystepujaca w postaci bia-
lych lub zéttawych krysztatow o ostrym zapachu,
bardzo toksyczng i zracg. Masa czasteczkowa
substancji wynosi 208,2, gestosé 2,11 g/cm3, tem-
peratura topnienia 166,8 °C (przy podwyzszo-
nym ci$nieniu). W wodzie pentachlorek fosforu
ulega hydrolizie do kwasu fosforowego(V). Re-
akcja z woda pentachlorku fosforu przebiega
gwaltownie, uwalniajg si¢ wtedy zrace, toksyczne
gazy, w szczegblnosci chlorowodor.

Zgodnie ze zharmonizowang klasyfikacjg za-
mieszczong w rozporzadzeniu Parlamentu Euro-
pejskiego i Rady WE nr 1272/2008 pentachlorek
fosforu zostat zaklasyfikowany jako: Acute Tox.
2, H330; Acute Tox. 4, H302; STOT RE 2, H373;
Skin Corr. 1B, H314.

Pentachlorek fosforu wchtania si¢ do organi-
zmu gtéwnie w uktadzie oddechowym. Dziala bar-
dzo toksycznie przez drogi oddechowe, stwarzajac
powazne zagrozenie zdrowia w nastepstwie dtugo-
trwaltego narazenia. Powoduje oparzenia.

Pentachlorek fosforu jest otrzymywany w
reakcji chlorowania trichlorku fosforu. Tq metoda
wyprodukowano okoto 10 tys. ton (2000 r.). Sub-
stancja jest stosowana do chlorowania (np. kwasu
karboksylowego) oraz jako katalizator.

Obowigzujaca w Polsce wartos¢ najwyzszego
dopuszczalnego stezenia (NDS) wynosi obecnie
dla pentachlorku fosforu 0,7 mg/m3, a wartos¢
najwyzszego dopuszczalnego stezenia chwilowe-
go (NDSCh) — 1,4 mg/m’ (DzU 2002, nr 217,
poz. 1833).

Przedstawiona metoda stanowi nowelizacje
metody oznaczania pentachlorku fosforu zawartej
w normie PN-91/Z-04073.04. Norma ta zostata w
wyniku okresowego przegladu przeprowadzone-
go w 2012 r. w Komitecie Technicznym nr 159
zakwalifikowana do wycofania ze zbioru Pol-
skich Norm, poniewaz nie spelnia wymagan sta-
wianych normom wprowadzanym obecnie w
Polsce. Pod wzglgdem merytorycznym metoda ta
zawiera wiele takich mankamentow, jak np.:
oznaczalno$¢ na poziomie 1/4, a nie 1/10 wartosci
NDS, co zgodnie z rozporzadzeniem ministra
zdrowia (DzU 2011, nr 33, poz. 166) pozwolitoby
uzyska¢ zwolnienie z przeprowadzania pomia-
row, a takze niedostosowanie do wykonywania
pomiaréw zgodnie z zasadami dozymetrii indy-
widualnej okreslonymi w normie PN-Z-04008-
-7:2002. W 2012 r. zostata opracowana znoweli-
zowana metoda oznaczania innego zwigzku fos-
foru trichlorku fosforu (wg PN-91/Z-04073/03).

CZESC DOSWIADCZALNA

Przeprowadzono badania w celu znowelizowania
metody podanej w normie PN-91/Z-04073/04.
Zgodnie z tg normag powietrze zanieczyszczone
pentachlorkiem fosforu przepuszcza si¢ przez
pluczke betkotkowsg zawierajaca wode, w ktorej
substancja hydrolizuje do kwasu fosforowego(V).

Oznaczanie polega na wytworzeniu komplek-
su bfekitu fosforomolibdenowego w wyniku dzia-
tania na roztwér z pluczki molibdenianem amonu
oraz kwasem askorbinowym. Otrzymane zabar-
wienie roztworu jest podstawa oznaczania spek-
trofotometrycznego. Technika analityczna, ktora
zastosowano do oznaczania pentachlorku fosforu
(spektrofotometria absorpcyjna w $wietle wi-
dzialnym), pozostata taka sama jak w normie
podlegajacej nowelizacji.
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Przeprowadzone badania obejmowaty, w
szczegoblnosci, walidacje metody oznaczania pen-
tachlorku fosforu w roztworze pochlaniajagcym
(woda destylowana) z zastosowaniem spektrofo-
tometrii absorpcyjnej, przy dlugosci fali 825 nm
— podobnie jak w normie PN-91/Z2-04073/04, w
przyjetym zakresie stezen.

Przyjeto taki sam sposob pochtaniania sub-
stancji (z zastosowaniem pluczki betkotkowej ze
szklem spiekanym zawierajacej wodg) jak w
normie podlegajacej nowelizacji.

Stosowana aparatura i sprzet

W badaniach stosowano angielski spektrofoto-
metr Helios  firmy Thermo Spectronic wyposa-
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zony w kuwety o grubosci warstwy absorbujacej
10 mm.
Destylacje wody do analizy przeprowadzano za
pomoca polskiej destylarki firmy ZALiMP DE-5.
Do sporzadzania roztworé6w uzywano pol-
skich pipet automatycznych firmy PZHTL S.A.
oraz pipet szklanych.

Odczynniki, roztwory

W badaniach stosowano wylacznie odczynniki o
stopniu czystosci cz.d.a. oraz wode destylowana.
Podczas badan stosowano nastepujace odczynniki
i roztwory:

— fosforan jednopotasowy (KH,PO,)

— kwas askorbinowy, roztwdr o stezeniu
0,01 g/ml

— molibdenian amonu (NH4)sMo070,4 - 4H,0,
roztwor — 1 g substancji rozpuszczonej w
mieszaninie 10 ml wody i nastgpnie 50 ml
roztworu kwasu siarkowego (1: 4)

— pentachlorek fosforu, roztwér wzorcowy
podstawowy przygotowany przez rozpusz-
czenie 0,1389 g fosforanu jednopotasowe-
go w 100 ml wody; 1 ml tak przygotowa-
nego roztworu odpowiada 1 mg kwasu fos-
forowego(V), co jest rtownowazne 2,125 mg
pentachlorku fosforu

— pentachlorek fosforu, roztwoér wzorcowy ro-
boczy uzyskany przez 100-krotne rozcien-
czenie roztworu wzorcowego podstawowe-
go. Rownowazna zawarto$¢ pentachlorku
fosforu w tym roztworze wynosi 0,0212 mg.

Tabela 1.

Krzywa wzorcowa i precyzja

Skale wzorcow przygotowuje sie w nastepujacy
sposob. Do pigciu kalibrowanych probowek po-
miarowych odmierza si¢ kolejno w mililitrach:
0,1; 0,2; 0,5; 1,0; i 2,0 roztworu wzorcowego
roboczego pentachlorku fosforu, co odpowiada
zawartosci: 0,001; 0,002; 0,005; 0,010; 0,020 mg
kwasu fosforowego(V). Zawartos¢ kazdej pro-
bowki nalezy uzupetni¢ woda do 5 ml i dodac¢ po
1,0 ml roztworu molibdenianu amonu oraz po
0,5 ml roztworu kwasu askorbinowego i doktad-
nie wymiesza¢. W szdstej probodwce przygoto-
wuje sie roztwor kontrolny zawierajacy wszyst-
kie odczynniki oprécz roztworu wzorcowego
pentachlorku fosforu. Probowki umieszcza sig
we wrzacej tazni wodnej, na okoto 10 min. Po
wyjeciu probowek z tazni wodnej pozostawia sie
je do ostygnigcia. Wykonuje si¢ pomiar absor-
bancji kolejnych roztworéw wzorcowych przy
dlugosci fali 825 nm, stosujac jako odnosnik
roztwor kontrolny. Krzywa wzorcowa sporzadza
sie, odktadajac na osi odcigtych zawartosci kwa-
su fosforowego(V) w poszczegodlnych roztwo-
rach wzorcowych, a na osi rzednych — odpowia-
dajace im wartosci absorbancji.

Sporzadzono trzy niezalezne krzywe wzorco-
we. Wyniki pomiardw przedstawiono w tabeli 1.
Krzywa wzorcowa ma charakter liniowy. Sredni
wspolczynnik korelacji charakteryzujacy linio-
wos¢ krzywej wzorcowej wynosi: 0,9997.

Wyniki pomiaréw absorbancji dla roztworéw wzorcowych kwasu fosforowego(V) — krzywe wzorcowe

Numer Skala wzorcoHw nr 1 Skala wzorcoOw nr 2 Skala wzorcoOw nr 3

u

STHOTER zawarto$¢ kwasu . zawarto$¢ kwasu . zawarto$¢ kwasu .

fosforowego(V), mg AbSOibEE fosforowego(V), mg AbSOibEE fosforowego(V), mg AbsOibEE
1 0,001 0,0445 0,001 0,0469 0,001 0,0458
2 0,002 0,0853 0,002 0,0874 0,002 0,0844
3 0,005 0,2011 0,005 0,2114 0,005 0,2083
4 0,010 0,4028 0,010 0,4111 0,010 0,4075
5 0,020 0,7937 0,020 0,8000 0,020 0,7980
Wspotczynniki korelacji
0,9998 | 0,9996 | 0,9998

W celu sprawdzenia powtarzalnosci oznaczan
kalibracyjnych przygotowano po szes¢ probek dla
trzech zawartosci kwasu fosforowego(V) w roztwo-
rze probki: 0,001; 0,005 i 0,020 mg i zmierzono

absorbancje kazdej z nich. Jako odnosnik zasto-
sowano roztwor probki kontrolnej przygotowany
jednoczesnie z proébkami badanymi. Zawarto$¢
kwasu fosforowego(V) w roztworach wyznacza-
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no z krzywej wzorcowej. Wyniki badan przed-
stawiono w tabeli 2. Wspolczynniki zmiennosci

Tabela 2.

CV (wyrazone w procentach) wynosza odpo-
wiednio: 6,32; 3,251 3,61%.

Ocena precyzji oznaczan kalibracyjnych kwasu fosforowego(V) i granicy oznaczania iloSciowego

Zawartos¢ kwasu fosforowego(V)
W roztworze wzorcowym, mg
0,0003 0,0005 0,0007 0,001 0,005 0,020
Odczytane stezenie, mg

0,0002 0,0005 0,0007 0,0010 0,0052 0,0198
0,0002 0,0005 0,0007 0,0011 0,0050 0,0205
0,0004 0,0004 0,0008 0,0009 0,0052 0,0195
0,0003 0,0005 0,0007 0,0010 0, 0049 0,0210
0,0003 0,0005 0,0007 0,0010 0,0048 0,0203
0,0003 0,0005 0,0007 0,0010 0,0051 0,0190

Wspotezynnik zmiennosci CV, %
26,92 | 8.54 | 5.69 6.32 3,25 3.61

Zakres pomiarowy dla rownowaznej zawarto-
$ci kwasu fosforowego(V) w probee od 0,001 do
0,020 mg odpowiada zakresowi stgzen penta-
chlorku fosforu w powietrzu od okoto 0,07 do
okoto 1,4 mg/m’ dla objetosci powietrza 80 .

Wyznaczanie granicy oznaczania
ilosciowego

Przeprowadzono badania dla roztworéw o zawar-
tosci kwasu fosforowego(V), mniejszej od zawar-
tosci substancji w pierwszym roztworze wzorco-
wym: 0,0007; 0,0005 i 0,0003 mg. Wyniki tych po-
miaréw przedstawiono w tabeli 2. Za granicg ozna-
czania ilosciowego przyjeto zawartos¢ 0,0005 mg
kwasu fosforowego(V). Absorbancja wykazuje
stosunkowo dobra powtarzalno$¢ — wspolczynnik
zmiennosci CV wynosi 8,54%.

Wplyw substancji towarzyszacych

Reakcja bedaca podstawa oznaczania (wytworze-
nie blekitu fosforomolibdenowego) umozliwia
oznaczanie réznych zwigzkéw fosforu w $rodo-
wisku pracy i nie réznicuje ich wzgledem siebie.
Zaproponowanej metody nie nalezy wiec stosowaé
do oznaczania pentachlorku fosforu w obecnosci
innych zwigzkow fosforu. Metoda molibdenianowa
jest tez m.in. nieselektywna w obecnosci zwiazkow:
arsenu(V), zelaza czy zwigzkdéw krzemu, ale nie
stanowi to ograniczenia w jej stosowaniu, poniewaz

184

substancje te nie wystepuja razem z pentachlorkiem
fosforu na stanowiskach pracy.

Inne zwigzki fosforu podane w wykazie naj-
wyzszych dopuszczalnych stezen i natgzen czyn-
nikéw szkodliwych dla zdrowia w $rodowisku
pracy, jak: trichlorek fosforu, kwas fosforowy(V),
pentatlenek fosforu, maja inne wartosci NDS i
NDSCh — odpowiednio 1 i 2 mg/m3. Poniewaz
wartos$ci te sg jednakowe, to w ich przypadku nie
ma znaczenia czy w badanym powietrzu zwigzki
fosforu sa obecne pojedynczo, czy tacznie i w
jakich konfiguracjach. Natomiast w przypadku
oznaczania pentachlorku fosforu oceng¢ narazenia
zawodowego przeprowadza si¢ wzgledem mniej-
szych wartosci normatywow higienicznych. In-
terpretujac wyniki, nalezy si¢ wigc liczy¢ z ewen-
tualnym ich zawyzeniem, co tylko w pewnych
sytuacjach moze mie¢ praktyczne znaczenie.

Trwalosé barwy

Barwa kompleksu fosforomolibdenowego jest
stosunkowo trwata. Sprawdzono, ze trwalos¢
niebieskiej barwy roztworéw wzorcowych wyno-
si 24 h. Po tym czasie intensywnos¢ barwy si¢
zmniejsza. Mozna jednak, co jest wygodne,
krzywa wzorcowa sporzadzi¢ nieco wczesniej,
niz pobiera si¢ probki powietrza i przeprowadza
oznaczanie substancji w roztworze z pluczki.
Pobrane probki powietrza mozna przechowywac,
szczelnie zamknigte, w chlodziarce do 48 h.
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PODSUMOWANIE

Technika analityczna, ktora zastosowano do ozna-
czania pentachlorku fosforu, pozostata taka sama
jak w metodzie zawartej w normie, ktora podlegata
nowelizacji. Znowelizowana metoda umozliwia
oznaczanie substancji od okoto 0,07 mg/m3, co
stanowi okoto 1/10 wartosci NDS.

Metoda ta jest dostosowana do wykonywania
pomiardéw stezen pentachlorku fosforu na stano-
wiskach pracy réwniez zgodnie z zasadami do-
zymetrii indywidualnej, co umozliwia przepro-

wadzenie najbardziej obiektywnej oceny naraze-
nia zawodowego.

Wprowadzenie w punkcie dotyczacym pobie-
rania probek powietrza dowolnosci w wyborze
objetosci pobieranego powietrza — przez zapis
,»do”, umozliwia oznaczanie danej substancji w
duzym zakresie stezen.

W Zalaczniku zamieszczono procedure anali-
tyczng dotyczaca oznaczania pentachlorku fosfo-
ru w powietrzu.
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ZALACZNIK

PROCEDURA ANALITYCZNA OZNACZANIA
PENTCHLORKU FOSFORU W POWIETRZU
NA STANOWISKACH PRACY

1. Zakres stosowania

Metode podang w procedurze stosuje si¢ do ozna-
czania pentchlorku fosforu w powietrzu na sta-
nowiskach pracy z zastosowaniem spektrofoto-
metrii absorpcyjnej w widzialnym zakresie §wia-
tla, podczas przeprowadzania kontroli warunkow
sanitarnohigienicznych.

Metody nie nalezy stosowa¢ w obecnosci innych
zwigzkow fosforu rozpuszczalnych w wodzie, jak
réwniez arsenu(V) i jego zwiazkow.

Najmniejsze stezenie substancji, jakie mozna
oznaczy¢ w warunkach pobierania probek powie-
trza i wykonania oznaczania opisanych w niniej-
szej procedurze, wynosi okoto 0,07 mg/m3.

2. Normy powolane

PN-69/C-13048: Szklany sprzet laboratoryjny.
Pluczki betkotkowe ze szktem spiekanym.
PN-Z-04008-07: Ochrona czystosci powietrza.
Pobieranie probek. Zasady pobierania prébek po-
wietrza w srodowisku pracy i interpretacji wynikow.

3. Zasada metody

Oznaczanie polega na pochlonigciu pentachlorku
fosforu zawartego w badanym powietrzu w wo-
dzie. W wodzie nastepuje hydroliza pentachlorku
fosforu do kwasu fosforowego(V), nastgpnie wy-
tworzenie kompleksu btekitu fosforomolibdeno-
wego przez dziatanie molibdenianem amonu oraz
kwasem askorbinowym. Otrzymane w wyniku
reakcji niebieskie zabarwienie roztworu jest pod-
stawg oznaczania spektrofotometrycznego.

4. Wytyczne ogoélne

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

Do przygotowywania wszystkich roztworow
nalezy stosowa¢ wode destylowana, zwang w
dalszej tresci woda.
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4.2. Dokladno$¢ wazenia
Substancje stosowane w analizie nalezy odwazac
z doktadnos$cia do 0,0002 g.

4.3. Postgpowanie z substancjami

chemicznymi

Wszystkie czynnosci z substancjami chemiczny-
mi nalezy wykonywa¢ w odziezy ochronnej i pod
sprawie dziatajacym wyciagiem laboratoryjnym.

Pozostale po analizie roztwory odczynnikow
oraz wzorcdw nalezy gromadzi¢ w przeznaczo-
nych do tego celu pojemnikach i przekazywa¢ do
unieszkodliwienia uprawnionym instytucjom.

5. Odczynniki, roztwory i materialy

5.1. Kwas askorbinowy
Stosowac roztwor kwasu askorbinowego o steze-
niu 0,01 g/ml (1-procentowy).

5.2. Molibdenian amonu
Stosowa¢  roztwor  molibdenianu  amonu
(NH4)6Mo070,4 - 4H,O przygotowany w nastepu-
jacy sposob: rozpusci¢ 1 g substancji w 10 ml
wody i doda¢ 50 ml roztworu kwasu siarkowego,
w proporcjach objetosciowych 1: 4.

5.3. Roztwor wzorcowy podstawowy

kwasu fosforowego(V)

Do kolby pomiarowej o pojemnosci 100 ml odwa-
zy¢ 0,1389 g fosforanu jednopotasowego (KH,POy,),
nastgpnie uzupeti¢ woda zawarto$¢ kolby do kre-
ski. Po rozpuszczeniu si¢ substancji zawartos¢ kolby
doktadnie wymieszaé. Otrzymany roztwér odpo-
wiada 1 mg kwasu fosforowego(V), co jest réwno-
wazne 2,125 mg pentachlorku fosforu w 1 ml
Trwalo$¢ roztworu wynosi dwa tygodnie.

5.4. Roztwér wzorcowy roboczy

kwasu fosforowego(V)

Do kolby pomiarowej o pojemnosci 100 ml od-
mierzy¢ 1 ml roztworu wzorcowego podstawo-
wego wg punktu 5.3., zawarto$¢ kolby uzupetnic¢
do kreski woda i wymiesza¢; 1 ml roztworu od-
powiada 0,01 mg kwasu fosforowego(V), co jest
rownowazne 0,0212 mg pentachlorku fosforu.
Trwato$¢ roztworu wynosi trzy dni.
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6. Przyrzady pomiarowe i sprzet
pomocniczy

6.1. Phluczki
Stosowa¢ mate ptuczki belkotkowe ze szklem
spiekanym zgodnie z normg PN-69/C-13048.

6.2. Pompa ssaca
Stosowaé pompe ssaca umozliwiajaca pobieranie
powietrza ze stalym strumieniem objgtosci wg
punktu 7.

6.3. Spektrofotometr
Stosowac spektrofotometr do pomiaréow absorpcji
w zakresie $wiatta widzialnego, wyposazony w
kuwety o grubosci warstwy absorbujacej 10 mm.

7. Pobieranie prébek powietrza

Przy pobieraniu prébek powietrza nalezy stoso-
waé zasady zawarte w normie PN-Z-04008-07.
W miejscu pobierania prébki przez ptucz-
ke wg punktu 6.1. zawierajacg 10 ml wody
przepusci¢ do 80 | powietrza, ze strumieniem
objetosci do 40 1/h. Pobrane prébki przechowy-
wane w chtodziarce zachowuja trwatos¢ do 48 h.

8. Przygotowanie skali wzorcow
i sporzadzanie krzywej wzorcowej

Do pigciu kalibrowanych probéwek pomiarowych
odmierzy¢ kolejno w mililitrach: 0,1; 0,2; 0,5; 1,0
i 2,0 roztworu wzorcowego roboczego wg punktu
5.4., co odpowiada zawartosci w miligramach:
0,001; 0,002; 0,005; 0,010 i 0,020 kwasu fosfo-
rowego(V). Zawarto$¢ kazdej probéwki dopetnic
woda do 5 ml. Nastepnie doda¢ do probéwek po
1 ml roztworu molibdenianu amonu wg punktu
5.2.1 po 0,5 ml roztworu kwasu askorbinowego
wg punktu 5.1. W szdstej probowce przygotowac
roztwor kontrolny zawierajacy wszystkie odczyn-
niki, oprécz roztworu wzorcowego oznaczanej
substancji. Zawartos¢ kazdej probodwki doktadnie
wymiesza¢ i umiesci¢ probdwki we wrzacej tazni
wodnej na okoto 10 min.

Zmierzy¢ absorbancje kolejnych roztworow
wzorcowych przy dlugosci fali 825 nm, stosujac
jako odnosnik roztwor kontrolny. Roztwory
wzorcowe nie zmieniajg barwy przez 24 h.

Pomiar absorbancji dla kazdego stezenia wy-
kona¢ dwukrotnie, przygotowujac nowa skale
wzorcow. Za wynik nalezy przyja¢ $rednia aryt-
metyczng dla kazdego stezenia. Sporzadzi¢ krzy-
wa wzorcowa, odktadajac na osi odcietych zawar-
tosci kwasu fosforowego(V) w poszczegdlnych
roztworach wzorcowych, a na osi rzgdnych —
odpowiadajace im wartosci absorbancji.

9. Wykonanie oznaczania

Do probéwki odmierzy¢ 4 ml roztworu z ptuczki,
uzupetni¢ woda do 5 ml, doda¢ 1 ml roztworu
molibdenianu amonu wg punktu 5.2. i 0,5 ml
roztworu kwasu askorbinowego wg punktu 5.1.,
wymieszac¢ i wstawi¢ probowke do wrzacej tazni
wodnej na 10 min.

Wykona¢ pomiar absorbancji w taki sam spo-
sob jak podano w punkcie 8. i odczyta¢ zawartos$é
kwasu fosforowego(V) z krzywej wzorcowe;.

W przypadku przekroczenia zakresu krzywej
wzorcowej oznaczanie nalezy powtdrzy¢, pobie-
rajac odpowiednio mniejszg objetos¢ roztworu z
pluczki.

10. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie pentachlorku fosforu (X) w badanym
powietrzu obliczy¢ w miligramach na metr sze-
Scienny na podstawie wzoru:

X - 10-m-1000 212,
V.
w ktorym:
m — zawartos¢ kwasu fosforowego(V) w obje-
tosci roztworu ptuczki pobranej do oznaczania
odczytana z krzywej wzorcowej, w miligra-
mach,
V — objetos¢ powietrza przepuszczonego przez
ptuczke, w litrach,
V1 — objetos¢ roztworu z ptuczki pobrana do
oznaczania, w mililitrach,
10 — calkowita objetos¢ roztworu w pluczce,
w mililitrach,
2,12 — wspolczynnik przeliczeniowy kwasu
fosforowego(V) na pentachlorek fosforu.
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DANE WALIDACYJNE
Na podstawie wynikéw przeprowadzonych badan — wspotezynnik korelacji
uzyskano nastepujace dane walidacyjne: charakteryzujacy liniowos¢
— zakres oznaczania kwasu fosforowego w krzywej wzorcowej 0,9997
roztworze probki 0,001 + 0,020 mg — catkowita precyzja
— granica oznaczania metody 6,79%
ilo§ciowego 0,0005 mg — niepewno$¢ calkowita
metody 13,58%.
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