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Stowa kluczowe: 1,3-dichloropropan-2-ol, substancje rakotworcze, analiza powietrza, stanowi-
sko pracy, chromatografia gazowa.

Keywords: 1,3-dichloropropanol-2, cancerogenic substances, air analysis, workplace, gas
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Metode przygotowano w dwdéch wersjach.

Wersja I metody polega na adsorpcji par 1,3-dichloropropan-2-olu na Tenaxie, desorpcji zwiazku
acetonem i analizie chromatograficznej otrzymanego roztworu z detekcja plomieniowo-joni-
zacyjna.

Oznaczalno$¢ metody wynosi 0,5 mg/m?3 (dla prébki o objetosci 10 1).

Wersja Il metody polega na adsorpcji par 1,3-dichloropropan-2-olu na Tenaxie, desorpcji zwigzku ace-
tonem i analizie chromatograficznej otrzymanego roztworu z detekcja wychwytu elektronéw.

Oznaczalno$¢ metody wynosi 0,005 mg/m3.

UWAGI WSTEPNE

1,3-Dichloropropan-2-ol (1,3-dichloropropan-2-ol, 1,3-dichloro-2-hydroksypropan, 1,3-dichloroizo-
propylowy alkohol, DCP) jest otrzymywany w wyniku reakcji glicerolu z kwasem octowym i ga-
zowym chlorowodorem. Chemicznie czysty 1,3-dichloropropan-2-ol jest cieczg o lekko zottym
zabarwieniu i eterycznym zapachu. Zwigzek stabo rozpuszcza sie¢ w wodzie (10 mg/l w temp. 25 °C),
natomiast dobrze rozpuszcza si¢ w alkoholach, eterach oraz w wiekszosci rozpuszczalnikow orga-
nicznych.

Najwazniejsze wlasciwosci fizykochemiczne 1,3-dichloropropan-2-olu:

— masa czasteczkowa 128,99
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— temperatura wrzenia 174,3°C

— temperatura topnienia -4°C

— temperatura zaptonu 77 °C (metoda tygla otwartego)

— temperatura zaptonu 85 °C (metoda tygla zamknigtego)

— gesto$é wzgledna 1,3506 (w temp. 20 °C, woda = 1)

— gestos¢ wzgledna par 4,41 (powietrze = 1)

— prezno$¢ par 0,75 mmHg (w temp. 25 °C) kPa (w temp. 20 °C)
— wspotczynnik podziatu oktanol-woda 54,6

— pKa (stata dysocjacji) 12,87+0,2 (w temp. 20 °C).

Zgodnie z rozporzadzeniem ministra zdrowia z dnia 28 wrze$nia 2005 r. w sprawie wykazu
substancji niebezpiecznych wraz z ich klasyfikacja i oznakowaniem (DzU nr 201, poz. 1674)
wdrazajacym dyrektywe 67/548/EWG z p6zn. zmianami. 1,3-dichloropropan-2-ol znajduje si¢ w
wykazie niebezpiecznych substancji chemicznych (numer indeksowy zwigzku: 602-064-00-0) i
zostat sklasyfikowany jako:

- Substancja rakotwoércza kat. 2. (substancja, ktéra powinna by¢ rozpatrywana jako rako-
tworcza dla cztowieka) z przypisanym zwrotem okreslajacym zagrozenie ,,moze powodo-
wacé raka” (R45)

- substancja toksyczna (T) z przypisanym zwrotem okre$lajacym zagrozenie ,,dziala tok-
sycznie po potknieciu” (R25)

- substancja szkodliwa (Xn) z przypisanym zwrotem okreslajagcym zagrozenie ,,dziata szko-
dliwie w kontakcie ze skorg” (R21).

PROCEDURA ANALITYCZNAI

Adsorpcja par 1,3-dichloropropan-2-olu na Tenaxie i analiza z detektorem FID

1. Zakres metody

Metode stosuje sie do oznaczania zawarto$ci par 1,3-dichloropropan-2-olu w powietrzu na stano-
wiskach pracy.

Najmniejsze stezenie 1,3-dichloropropan-2-olu, jakie mozna oznaczy¢é w warunkach pobiera-
nia probek powietrza i wykonania oznaczania opisanych w metodzie, wynosi 0,5 mg/m?® dla probki
powietrza o objetosci 10 1.

2. Norma powolana

Do stosowania niniejszej metody niezbedna jest norma PN-Z-04008-7 ,,Ochrona czysto$ci powie-
trza — Pobieranie probek — Zasady pobierania probek powietrza w $§rodowisku pracy i interpretacji
wynikow”. W przypadku powotan datowanych ma zastosowanie wytacznie wydanie cytowane. W
przypadku powotan niedatowanych stosuje si¢ ostatnie wydanie dokumentu powotanego (tacznie
ze zmianami). Powotanie na norme PN ustanowiong przed 1994 r. oznacza odniesienie do jej tre-
$ci aktualnej na koniec 1993 r.
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3. Zasada metody

Metoda polega na adsorpcji par 1,3-dichloropropan-2-olu na Tenaxie desorpcji zwigzku acetonem
i analizie chromatograficznej, z detekcja plomieniowo-jonizacyjna, otrzymanego roztworu.

4. Wytyczne ogdlne

4.1. Czystos¢ odczynnikow
Do analizy nalezy stosowa¢ odczynniki i substancje wzorcowe o stopniu czysto$ci co najmniej
cz.d.a., oile nie zaznaczono inaczej.

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

4.3. Postepowanie z substancjami toksycznymi
Wszystkie czynnosci, podczas ktorych uzywa si¢ substancji wzorcowych, nalezy wykonywac pod
sprawnie dziatajacym wyciagiem laboratoryjnym.

Zuzyte roztwory i odczynniki nalezy gromadzi¢ w przeznaczonych do tego celu pojemnikach
i przekazywac do utylizacji uprawnionym instytucjom.

5. Odczynniki, roztwory i materiaty

5.1. 1,3-Dichloropropan-2-ol > 97-procentowy (GC)
Stosowaé¢ wedtug punktu 4.

5.2. Aceton
Stosowaé wedtug punktu 4.

5.3. Roztwor wzorcowy podstawowy 1,3-dichloropropan-2-olu
Kolbe pomiarowg o pojemnosci 10 ml wedtug punktu 6.4. zwazy¢, doda¢ 37 ul (okoto 50 mg)
1,3-dichloropropan-2-olu i ponownie zwazy¢ w celu okreslenia rzeczywistej ilosci wzorca. Kolbg
dopeti¢ do kreski acetonem i wymiesza¢. Obliczy¢ zawarto$¢ 1,3-dichloropropan-2-olu w 1 ml
roztworu.

Roztwor wzorcowy podstawowy przechowywany w chlodziarce i szczelnie zamkniety za-
chowuje trwalos¢ przez 7 dni.

5.4. Roztwory wzorcowe robocze 1,3-dichloropropan-2-olu
Do siedmiu naczynek wedtug punktu 6.5. odmierzy¢: 1; 3; 5; 7; 10;15 i 20 ul roztworu wzorco-
wego podstawowego wedtug punktu 5.3., dopetni¢ acetonem do 1 ml i wymiesza¢. Zawarto$¢ 1,3-di-
chloropropan-2-olu w mikrogramach w 1 ml tak przygotowanych roztworéw wynosi odpowiednio: 5;
15; 25; 35; 50; 75 i 100 pg, co odpowiada stezeniom zwiazku w zakresie: 0,5 + 10 mg w 1 m* powie-
trza przy pobieraniu probek powietrza wedtug punktu 7. i wykonaniu oznaczania wedtug punktu
10.

Roztwory wzorcowe przygotowane wedtug punktu 5.4. sg nietrwale i nalezy przygotowywac
je w dniu wykonywania oznaczania.

5.5. Gazy sprezone do chromatografu
Stosowac¢: hel lub argon jako gaz no$ny, wodor i powietrze do detektora, o czysto$ci zgodnej
z instrukcjg aparatu.
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6. Przyrzady pomiarowe i sprzet pomocniczy

6.1. Chromatograf gazowy
Stosowac chromatograf gazowy z detektorem plomieniowo-jonizacyjnym (FID) wyposazony w
integrator elektroniczny lub komputer z programem sterowania i zbierania danych.

6.2. Kolumna chromatograficzna
Stosowa¢ kolumng¢ zapewniajacg rozdziat 1,3-dichloropropan-2-olu od innych substancji wystepu-
jacych jednocze$nie w badanym powietrzu, np. kolumne¢ kapilarng wypelniona niepolarng faza
stacjonarng ((5%-Phenyl)-methylsilicone) o dtugosci 30 m, $rednicy wewngtrznej 0,53 mm i
grubosci filmu 1,8 pm.

6.3. Mikrostrzykawki
Stosowa¢ mikrostrzykawki szklane z igtami do cieczy o pojemnosci 10 i 1000 pl.

6.4. Kolba pomiarowa ze szkta ciemnego
Stosowac¢ kolbe pomiarowa ze Szkta ciemnego o pojemnosci 10 ml.

6.5. Naczynka
Stosowac naczynka ze szkta ciemnego, kapslowane lub zakrecane, z uszczelkami z gumy siliko-
nowej pokrytej folig teflonowa, umozliwiajace pobieranie zawarto$ci mikrostrzykawka bez otwie-
rania naczynka i mieszczace po 2 ml roztworu.

6.6. Pompa
Stosowac¢ pompe ssaca, umozliwiajaca pobranie powietrza w strefie oddychania pracownika, ze
statym strumieniem obj¢tosci wedtug punktu 7.

6.7. Rurki pochtaniajace
Stosowac¢ rurki wypetnione Tenaxem, firmy SKC Cat. No 226-35-03.

7. Pobieranie probek powietrza

Nalezy stosowac si¢ do wymagan zawartych w normie PN-Z-04008-7 podczas pobierania probek
powietrza.

W miejscu pobierania probek zdja¢ kapturki z rurki pochtaniajacej, umocowaé rurke w pozy-
cji pionowej i potaczy¢ z urzadzeniem zasysajacym od strony krotszej warstwy sorbentu. Przez
rurke pochtaniajaca przepusci¢ 10 1 badanego powietrza ze stalym strumieniem objetosci, nie
wiekszym niz 10 1/h.

Rurki z pobranymi probkami zabezpieczone kapturkami i przechowywane w chtodziarce sa
trwate przez 7 dni.

8. Warunki pracy chromatografu

Nalezy dobra¢ takie warunki pracy chromatografu, aby uzyskac rozdziat 1,3-dichloropropan-2-olu
od acetonu i substancji wspotwystepujacych. W przypadku stosowania kolumny kapilarnej wedtug
punktu 6.2., 0znaczanie mozna wykona¢ w nastepujacych warunkach:

— temperatura kolumny programowana:

45 °C (0,2 min) — przyrost 40 °C /min — 190 °C (5 min)

— temperatura dozownika 220°C

— temperatura detektora 250°C

— strumien objetosci gazu nosnego przez kolumng 5 ml/min
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— strumien objgtosci gazu uzupetniajacego 25 ml/min
— strumien objetosci wodoru 30 ml/min
— strumien objgtosci powietrza 300 ml/min.

Nowg kolumng nalezy kondycjonowaé¢ w strumieniu gazu no$nego w temperaturze 250 °C do
otrzymania prawidtowej linii zerowe;j.

9. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Do chromatografu wprowadzi¢ za pomocg mikrostrzykawki wedtug punktu 6.3. po 1 pl roztwo-
réw roboczych wedtug punktu 5.4. i analizowa¢ chromatograficznie w warunkach podanych w
punkcie 8.

Przed pobraniem kolejnych roztworéw strzykawke nalezy kilkakrotnie przeptukaé¢ analizo-
wanym roztworem. Dla kazdego roztworu wykona¢ co najmniej dwa oznaczenia, odczytaé po-
wierzchnie pikéw wedlug wskazan integratora i obliczy¢ $rednig arytmetyczna dla kazdego roz-
tworu. Roznica miedzy wynikami pomiaréw a wartoscig $rednig nie powinna by¢ wigksza niz 5%
tej warto$ci. Nastepnie sporzadzi¢ krzywa wzorcows, odkladajac na osi odcictych zawartosci 1,3-di-
chloropropan-2-olu w mikrogramach w 1 ml roztworéw wzorcowych, a na osi rzgdnych — odpo-
wiadajace im $rednie powierzchnie pikow. Dopuszcza si¢ korzystanie z automatycznego wzorco-
wania i generacji raportow integratorow lub komputerowych stacji akwizycji danych zgodnie z ich
instrukcjami obstugi.

10. Wykonanie oznaczania

Po pobraniu probki powietrza w warunkach podanych w punkcie 7. nalezy przesypa¢ oddzielnie
kazda warstwe sorbentu z rurki pochtaniajacej do naczynek wedtug punktu 6.5. Nastepnie dodac
po 1 ml acetonu, naczynka szczelnie zamkna¢ i pozostawic¢ na 60 min, wstrzasajac ich zawartos$c¢
co pewien czas. Po tym czasie nalezy pobra¢ 1 ul roztworu znad dtuzszej warstwy Tenaxu i anali-
zowa¢ chromatograficznie w warunkach podanych w punkcie 8. Oznaczenie z kazdego roztworu
wykona¢ co najmniej dwukrotnie. Odczyta¢ powierzchnie pikow wedtug wskazan integratora i
obliczy¢ warto$¢ $rednig. Roznica migdzy wynikami pomiarow a wartoscig $rednig nie powinna
by¢ wigksza niz 5% tej wartosci. Zawarto$¢ 1,3-dichloropropan-2-olu w probee odczytaé z wykre-
su krzywej wzorcowej lub wyliczy¢. W taki sam sposob analizowa¢ roztwory znad krotszej war-
stwy Tenaxu. Masa substancji oznaczona w krotszej warstwie Tenaxu nie powinna przekraczac
10% ilo$ci oznaczonej w dituzszej warstwie, W przeciwnym razie wynik nalezy traktowaé jako
orientacyjny.

11. Wyznaczanie wspolczynnika desorpcji

Do pigciu naczynek wedtug punktu 6.5. wsypaé Tenax z rurek wedtug punktu 6.7. w ilosci odpo-
wiadajgcej dhuzszej warstwie w rurce pochfaniajgcej i doda¢ mikrostrzykawka po 10 ul roztworu
wzorcowego podstawowego 1,3-dichloropropan-2-olu wedtug punktu 5.3. Naczynka szczelnie
zamkna¢ 1 pozostawic¢ do nastepnego dnia. Nastepnie do naczynek doda¢ po 1 ml acetonu i dalej
tak postgpowac jak z probkami badanymi w warunkach podanych w punkcie 10. Jednoczesnie
wykonaé¢ oznaczanie co najmniej dwoch roztworéw poroéwnawczych, przygotowanych przez
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wprowadzenie 10 pl roztworu wzorcowego podstawowego wedtug punktu 5.3. do 1 ml acetonu
oraz probki kontrolnej zawierajacej 100 mg stosowanego adsorbentu i 1 ml acetonu.
Wspoétezynnik desorpcji dla 1,3-dichloropropan-2-olu (d) obliczy¢ na podstawie wzoru:

Pq — $rednia powierzchnia pikow 1,3-dichloropropan-2-olu z chromatograméw roztworow
po desoropcji,

P, — $rednia powierzchnia pikéw 1,3-dichloropropan-2-olu z chromatogramow roztworéw
kontrolnych,

P, — $rednia powierzchnia pikow 1,3-dichloropropan-2-olu z chromatograféw roztworu po-
réwnawczego.

Nastepnie obliczy¢ $rednig arytmetyczng wartos¢ wspolczynnika desorpcji dla oznaczanej
substancji (d)jako $rednig arytmetyczng otrzymanych wartosci d. Wspotczynnik desorpcji nalezy
zawsze oznaczac dla nowej partii stosowanego sorbentu.

12. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie 1,3-dichloropropan-2-olu (X) w badanym powietrzu obliczy¢ w miligramach na metr
sze$cienny na podstawie wzoru:

y o (m+my)

m; — masa 1,3-dichloropropan-2-olu w roztworze znad dtuzszej warstwy sorbentu odczyta-
na z krzywej wzorcowej, w mikrogramach,

m, — masa badanego 1,3-dichloropropan-2-olu w roztworze znad krotszej warstwy sorben-
tu odczytana z krzywej wzorcowej, w mikrogramach,

V  — objetos¢ powietrza przepuszczonego przez rurke pochlaniajaca, w litrach,

d - ¢rednia warto§é wspotczynnika desorpcji badanego 1,3-dichloropropan-2-olu, ozna-
czona wedtug punktu 11.

INFORMACJE DODATKOWE

Badania wykonano, stosujac chromatograf gazowy Hewlett-Packard HP 5890 seria II, wyposazo-
ny w detektor ptomieniowo-jonizacyjny (FID) i kolumng¢ kapilarng (HP-5, 30 m x 0,53 mm) wy-
pelniong niepolarng fazg stacjonarna (5%-Phenyl)-methylsilicone (grubos¢ filmu 1,8 um).

Na podstawie przeprowadzonych badan uzyskano dla 1,3-dichloropropan-2-olu nast¢pujace
dane walidacyjne:

— zakres pomiarowy 5+100 pg/ml
— granica wykrywalnosci, Xgw 0,0779 pg/ml
— granica oznaczania ilo§ciowego, Xozn 0,2596 pg/ml
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— wspotczynnik korelacji charakteryzujacy

liniowos¢ krzywej wzorcowej, r 0,9998
— calkowita precyzja badania, V. 5,23%
— catkowita niepewnos$¢ metody 10,85%.

BARBARA ROMANOWICZ, JAN GROMIEC
1,3-Dichloropropanol-2 - determination method I

Abstract

The method is based on the adsorption of 1,3-dichloropropanol-2 vapours on Tenax. Samples are

desorbed with acetone and analyzed by gas chromatography with a flame ionization detector
(GC-FID).

The determination limit of the method is 0.5 mg/m3 for 101 air sample.
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PROCEDURA ANALITYCZNA II

Adsorpcja par 1,3-dichloropropan-2-olu na sorbencie Tenax i analiza
z detektorem ECD

1. Zakres metody

Metodg stosuje si¢ do oznaczania zawartosci par 1,3-dichloropropan-2-olu w powietrzu na stano-
wiskach pracy.

Najmniejsze stezenie 1,3-dichloropropan-2-olu, jakie mozna oznaczy¢ w warunkach pobiera-
nia probek powietrza i wykonania oznaczania opisanych w metodzie, wynosi 0,005 mg/m°.

2. Norma powolana

PN-Z-04008-7 ,,Ochrona czysto$ci powietrza — Pobieranie probek — Zasady pobierania probek
powietrza w §rodowisku pracy i interpretacji wynikow”.

3. Zasada metody

Metoda polega na adsorpcji par 1,3-dichloropropan-2-olu na Tenaxie, desorpcji zwigzku acetonem
i analizie chromatograficznej otrzymanego roztworu z detekcjg wychwytu elektronow.

4. Wytyczne ogolne

4.1. Czysto$¢ odczynnikow
Do analizy nalezy stosowa¢ odczynniki i substancje wzorcowe o stopniu czysto$ci co najmniej
cz.d.a., oile nie zaznaczono inaczej.

4.2. Doktadnos¢ wazenia
Substancje stosowane w analizie nalezy wazy¢ z doktadnoscig do 0,0002 g.

4.3. Postepowanie z substancjami toksycznymi
Wszystkie czynnosci, podczas ktorych uzywa sig substancji wzorcowych, nalezy wykonywac pod
sprawnie dziatajacym wyciagiem laboratoryjnym.

Zuzyte roztwory i odczynniki nalezy gromadzi¢ w przeznaczonych do tego celu pojemnikach
i przekazywac do utylizacji uprawnionym instytucjom.

5. Odczynniki, roztwory i materiaty

5.1. 1,3-dichloropropan-2-ol > 97-procentowy (GC)
Stosowa¢ wedhtug punktu 4.
5.2. Aceton
Stosowa¢ wedtug punktu 4.
5.3. Roztwor wzorcowy podstawowy 1,3-dichloropropan-2-olu
Do kolby pomiarowej o pojemnosci 100 ml wedtug punktu 6.4. wla¢ 100 ml acetonu wedtug
punktu 5.2., zwazy¢ i doda¢ 3,7 pul (okoto 5 mg) 1,3-dichloropropan-2-olu i ponownie zwazy¢ w
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celu okreslenia rzeczywistej ilosci wzorca. Obliczy¢ zawarto$¢ 1,3-dichloropropan-2-olu w 1 ml
roztworu.

Roztwor wzorcowy podstawowy przechowywany w chlodziarce i szczelnie zamknigty za-
chowuje trwalo$¢ przez 2 dni.

5.4. Roztwory wzorcowe robocze 1,3-dichloropropan-2-olu
Do pigciu naczynek wedhug punktu 6.5. odmierzy¢: 1; 2; 4; 7 i 10 pl roztworu wzorcowego pod-
stawowego wedtug punktu 5.3., dopetni¢ acetonem do 1 ml i wymiesza¢. Zawartos¢ 1,3-di-
chloropropan-2-olu w nanogramach w 1 ml tak przygotowanych roztworéw wynosi odpowiednio:
50; 100; 200; 350 i 500 ng, co odpowiada stezeniom zwigzku w zakresie 0,005 + 0,05 mg w 1 m?
powietrza przy pobieraniu probek powietrza wedtug punktu 7. i wykonaniu oznaczania wedlug
punktu 10.

Roztwory wzorcowe przygotowane wedtug punktu 5.4. sa nietrwate i nalezy przygotowywac
je w dniu wykonywania oznaczania.

5.5. Gazy sprezone do chromatografu
Stosowac: hel lub argon jako gaz nosny, wodor i powietrze do detektora, o czystosci zgodnej
z instrukcja aparatu.

6. Przyrzady pomiarowe i sprzet pomocniczy

6.1. Chromatograf gazowy
Stosowaé chromatograf gazowy z detektorem wychwytu elektronéw (ECD) wyposazony w inte-
grator elektroniczny lub komputer z programem sterowania i zbierania danych.

6.2. Kolumna chromatograficzna
Stosowa¢ kolumne zapewniajaca rozdziat 1,3-dichloropropan-2-olu od innych zwigzkow chlorow-
coorganicznych wystepujacych jednocze$nie w badanym powietrzu, np. kolumne kapilarng wy-
pelniong niepolarng fazg stacjonarng ((5%-Phenyl)-methylsilicone) o dtugosci 30 m, $rednicy we-
wnetrznej 0,53 mm 1 grubosci filmu 1,8 um.

6.3. Mikrostrzykawki
Stosowac¢ mikrostrzykawki szklane z igtami do cieczy o pojemnosci 10 i 1000 pl.

6.4. Kolba pomiarowa ze szkta ciemnego
Stosowac kolbe pomiarowa ze szkta ciemnego o pojemnosci 100 ml.

6.5. Naczynka
Stosowa¢ naczynka ze szkta ciemnego, kapslowane lub zakr¢cane, z uszczelkami z gumy siliko-
nowej pokrytej folig teflonowa, umozliwiajace pobieranie zawarto$ci mikrostrzykawka bez otwie-
rania naczynka i mieszczace po 2 ml roztworu.

6.6. Pompa
Stosowaé pompe ssgcg umozliwiajgcg pobranie powietrza w strefie oddychania pracownika, ze
statym strumieniem obje¢tosci wedtug punktu 7.

6.7. Rurki pochtaniajace
Stosowac rurki wypetnione Tenaxem, firmy SKC Cat. No 226-35-03.

7. Pobieranie probek powietrza

Nalezy stosowa¢ si¢ do wymagan zawartych w normie PN-Z-04008-7 podczas pobierania probek
powietrza.
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W miejscu pobierania probek zdja¢ kapturki z rurki pochtaniajacej, umocowac rurke w pozy-
cji pionowej i polaczy¢ z urzadzeniem zasysajacym od strony krotszej warstwy sorbentu. Przez
rurke pochtaniajacg przepusci¢ 10 1 badanego powietrza ze stalym strumieniem objetosci, nie
wiekszym niz 10 1/h.

Rurki z pobranymi probkami zabezpieczone kapturkami i przechowywane w chtodziarce sa
trwale przez 7 dni.

8. Warunki pracy chromatografu

Nalezy dobrac¢ takie warunki pracy chromatografu, aby uzyskac rozdziat 1,3-dichloropropan-2-olu
od substancji wspotwystepujacych. W przypadku stosowania kolumny kapilarnej wedtug punktu
6.2. 0znaczanie mozna wykonac¢ w nastepujacych warunkach:
temperatura dozownika 250°C
— praca komory nastrzykowej bez dzielenia probki (splitless)
— temperatura kolumny programowana

100 °C (0,8 min) — przyrost 50 °C /min — 200 °C (2,5 min)

— gaz no$ny hel

— gaz pomocniczy azot

— temperatura detektora 270°C

— strumien objetosci gazu nosnego przez kolumne 5 ml/min
— strumien objgtosci gazu uzupetniajacego 60 ml/min.

Nowg kolumne nalezy kondycjonowa¢ w strumieniu gazu no$nego w temperaturze 250 °C do
otrzymania prawidlowej linii zerowej.

9. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Do chromatografu wprowadzi¢ za pomoca mikrostrzykawki wedtug punktu 6.3. po 2 pl roztwo-
row roboczych wedtug punktu 5.4. i analizowa¢ chromatograficznie w warunkach podanych w
punkcie 8.

Przed pobraniem kolejnych roztworéw strzykawke nalezy kilkakrotnie przeptukac¢ analizo-
wanym roztworem. Dla kazdego roztworu wykona¢ co najmniej dwa oznaczenia, odczyta¢ po-
wierzchnie pikéw wedlug wskazan integratora i obliczy¢ $rednig arytmetyczna dla kazdego roz-
tworu. Roznica miedzy wynikami pomiaréw a wartoscia srednig nie powinna by¢ wigksza niz 5%
tej warto$ci. Nastepnie sporzadzi¢ krzywa wzorcowa, odktadajac na osi odcigtych logarytmy natu-
ralne liczbowej zawartosci 1,3-dichloropropan-2-olu w 1 ml roztworéw wzorcowych roboczych, a
na osi rzgdnych — odpowiadajace im logarytmy naturalne srednich powierzchni pikow. Dopuszcza
si¢ korzystanie z automatycznego wzorcowania i komputerowej stacji akwizycji danych do otrzy-
mania krzywej wzorcowej zaleznosci liniowej zgodnej z rownaniem kwadratowym.

10. Wykonanie oznaczania

Po pobraniu probki powietrza w warunkach podanych w punkcie 7. nalezy przesypa¢ oddzielnie
kazda warstwe sorbentu z rurki pochtaniajacej do naczynek wedtug punktu 6.5. Nastepnie dodac
po 1 ml acetonu, naczynka szczelnie zamkng¢ i pozostawi¢ na 60 min, wstrzgsajac ich zawartos¢
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Cco pewien czas. Po tym czasie nalezy pobra¢ 2 pl roztworu znad dtuzszej warstwy sorbentu i ana-
lizowa¢ chromatograficznie w warunkach podanych w punkcie 8. Oznaczanie z kazdego roztworu
wykonaé co najmniej dwukrotnie. Odczyta¢ powierzchnie pikow wedlug wskazan integratora i
obliczy¢ warto$¢ $rednig. Roznica migdzy wynikami pomiarow a warto$cig $rednig nie powinna
by¢ wigksza niz 5% tej wartosci. Zlogarytmowang zawartos¢ 1,3-dichloropropan-2-olu w probee
odczyta¢ z wykresu krzywej wzorcowej i wyliczy¢ stezenie przez odlogarytmowanie logarytmu.
W taki sam sposéb analizowac roztwory znad krotszej warstwy sorbentu.

Masa substancji oznaczona w krotszej warstwie Tenaxu nie powinna przekracza¢ 10% iloSci
oznaczonej w dluzszej warstwie, W przeciwnym razie wynik nalezy traktowac jako orientacyjny.

11. Wyznaczanie wspodlczynnika desorpcji

Do pigciu naczynek przygotowanych wedhug punktu 6.5. wysypa¢ Tenax z rurek wedlug punktu
6.7. w ilosci odpowiadajacej dluzszej warstwie w rurce pochtaniajacej i doda¢ mikrostrzykawka
po 10 ul roztworu wzorcowego podstawowego 1,3-dichloropropan-2-olu wedtug punktu 5.3. Na-
czynka szczelnie zamknac i pozostawi¢ do nastgpnego dnia. Nastepnie do naczynek doda¢ po 1 ml
acetonu i dalej tak postepowac jak z probkami badanymi w warunkach podanych w punkcie 10.
Jednoczesnie wykonaé oznaczanie co najmniej dwoch roztwordw poréwnawczych, przygotowa-
nych przez wprowadzenie 10 ul roztworu wzorcowego podstawowego wedtug punktu 5.3. do 1 ml
acetonu oraz probki kontrolnej zawierajacej 100 mg stosowanego sorbentu i 1 ml acetonu.
Wspoétezynnik desorpcji dla 1,3-dichloropropanolu-2 (d) obliczy¢ na podstawie wzoru:

Py — $rednia powierzchnia pikow 1,3-dichloropropan-2-olu z chromatograméw roztwordéw
po desoropcji,

P, — $rednia powierzchnia pikow 1,3-dichloropropan-2-olu z chromatograméw roztwordéw
kontrolnych,

P, — $rednia powierzchnia pikow 1,3-dichloropropan-2-olu z chromatograféw roztworu po-
rOwnawczego.

Nastegpnie obliczy¢ srednig arytmetyczng wartoS¢ wspotczynnika desorpeji dla oznaczanej
substancji (d ) jako $rednig arytmetyczna otrzymanych wartoéci d. Wspotczynnik desorpcji nalezy
zawsze oznacza¢ dla nowej partii stosowanego sorbentu.

12. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie 1,3-dichloropropan-2-olu (X) w badanym powietrzu obliczy¢ w miligramach na metr
sze$cienny ha podstawie wzoru:

X — (ml +£n2)
V.-d
w ktorym:
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m; — masa 1,3-dichloropropan-2-olu w roztworze znad dhuzszej warstwy sorbentu wyzna-
czona po przeksztalceniu logarytmu naturalnego tej warto$ci odczytanego z krzywej
wzorcowej, w miligramach,

m, — masa 1,3-dichloropropan-2-olu w roztworze znad krotszej warstwy sorbentu wyzna-
czona po przeksztatceniu logarytmu naturalnego tej wartos$ci odczytanego z krzywej
wzorcowej, w miligramach,

V  — objetos¢ powietrza przepuszczonego przez rurke pochlaniajaca, w litrach,

d — ¢rednia wartoé¢ wspotczynnika desorpcji 1,3-dichloropropan-2-olu oznaczona wedtug
punktu 11.

INFORMACJE DODATKOWE

Badania wykonano, stosujac chromatograf gazowy Hewlett-Packard HP 5890 seria II, wyposazo-
ny w detektor wychwytu elektronéw (ECD) i kolumne kapilarng (HP-5, 30 m x 0,53 mm) wypet-
niong niepolarng fazg stacjonarng (5%-Phenyl)-methylsilicone (grubo$¢ filmu 1,8 um).

Na podstawie przeprowadzonych badan uzyskano dla 1,3-dichloropropan-2-olu nast¢pujace
dane walidacyjne:

— zakres pomiarowy 0,05 = 0,5 ug/ml (0,001 = 0,02 mg/m°
dla probki powietrza objetosci 10 1

— granica wykrywalnosci, Xqw 0,0011 pg/ml

— granica oznaczania iloSciowego, Xozn 0,0015 pg/ml

— wspotczynnik korelacji charakteryzujacy
liniowo$¢ krzywej wzorcowej,
uzyskany po przeksztatceniu

regresji nieliniowej, r 0,9991
— calkowita precyzja badania, V. 5,38%
— calkowita niepewno$¢ metody 11,16%.

BARBARA ROMANOWICZ, JAN GROMIEC
1,3-Dichloropropanol-2 - determination method II

Abstract

The method is based on the adsorption of 1,3-dichloropropanol-2 vapours on Tenax. Samples are desorbed
with acetone and analyzed by gas chromatography with an electron capture detector (GC-ECD).

The determination limit of the method is 0.005 mg/m®.
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