Podstawy i Metody Oceny Srodowiska Pracy 2014, nr 4(82), s. 143-153

4-Chloro-3-metylofenol

Oznaczanie w powietrzu na stanowiskach pracy'

4-Chloro-3-methylphenol

Determination in workplace air

Numer CAS: 59-50-7

Stowa kluczowe:

drinz. ANNA JEZEWSKA

e-mail: anjez@ciop.pl

Centralny Instytut Ochrony Pracy -
Panstwowy Instytut Badawczy
00-701 Warszawa

ul. Czerniakowska 16

4-chloro-3-metylofenol, chlorokrezol, metoda analityczna, chromatografia

gazowa, powietrze na stanowiskach pracy.

Keywords:

4-chloro-3-methylphenol, chlorocresol, determination method, gas

chromatographic analysis, workplace air.

Streszczenie

W artykule przedstawiono metode oznaczania
4-chloro-3-metylofenolu w powietrzu na stanowi-
skach pracy z zastosowaniem chromatografii ga-
zowej z detektorem plomieniowo-jonizacyjnym
(GC-FID).

Metoda polega na: adsorpcji 4-chloro-3-me-
tylofenolu na filtrze polipropylenowym, eks-
trakcji acetonitrylem i analizie chromatograficz-

nej otrzymanego roztworu.

Metoda umozliwia oznaczanie 4-chloro-3-me-
tylofenolu w zakresie stezerr 0,5 + 10 mg/m3 dla
probki powietrza o objetosci 90 1.

Opracowang metode oznaczania 4-chloro-3-me-
tylofenolu zapisano w postaci procedury anali-
tycznej, ktorg zamieszczono w Zalaczniku.

! Publikacja opracowana na podstawie wynikéw uzyskanych w ramach III etapu programu wieloletniego: ,,Poprawa
bezpieczenstwa i warunkow pracy” dofinansowanego w latach 2014-2016 w zakresie stuzb panstwowych przez
Ministerstwo Pracy i Polityki Spolecznej. Koordynator programu: Centralny Instytut Ochrony Pracy — Panstwowy

Instytut Badawczy.
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Summary

A method for the analysis of 4-chloro-3-methyl-
phenol by gas chromatography with flame ioni-
zation detector (GC-FID) was described. This
method is based on the adsorption of 4-chloro-3-
-methylphenol on a polypropylene filter, extrac-
tion with acetonitrile and chromatographic ana-

lysis of the obtained solution. The working
range is 0,5 to 10 mg/m? for a 90 1 air sample.
The developed method of determining 4-chloro-
-3-methylphenol has been recorded as an analyt-
ical procedure, which is available in the Appen-
dix.

WPROWADZENIE

4-Chloro-3-metylofenol (PCMC), znany jako
p-chloro-m-krezol, jest biala lub jasnordézows
krystaliczna substancja stalg o lekko fenolowym
zapachu. 4-Chloro-3-metylofenol dobrze roz-
puszcza si¢ w etanolu i eterze dietylowym, stabo
w wodzie. Moze niebezpiecznie reagowaé z:
zasadami, chlorkami kwasowymi i substancjami
utleniajgcymi (GESTIS 2014; POCH 2008).
4-Chloro-3-metylofenol jest otrzymywany w
wyniku chlorowania 3-metylofenolu (m-kre-
zolu). Substancja jest stosowana jako konser-
want: $srodkéw kosmetycznych, klejow, gumy,
farb i lakierow, atramentdéw, wyrobéw wiokien-
niczych i skorzanych (GESTIS 2014; Sitarek
2014; Galwas-Zakrzewska 2004). 4-Chloro-3-
-metylofenol wchodzi w sklad takich srodkéw
bakteriobojczych, przeciwgrzybicznych i do
dezynfekcji, jak: Helipur (B. Braun, Niemcy),
Aldecoc XD i Adecoc CMK (EWABO, Niem-
cy), Rafasept i Septyl R (SEPTOMA, Polska),
ktore sg obecne na polskim rynku. Konserwato-
rzy dziet sztuki stosujg alkoholowe roztwory
4-chloro-3-metylofenolu do: dezynfekcji obra-
76w, rzezb drewnianych, papieru (dokumentow,
ksigzek), polichromii wewnatrz pomieszczen
(sufitéw, $cian, posadzek), czasami dodaja sub-
stancje do klejow i zywic.
4-Chloro-3-metylofenol u ludzi wykazuje

miejscowe dziatanie draznigce na oczy i skore
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(Sitarek 2014). Substancji tej przypisano (WE
nr 1272/2008) nastepujace zwroty zagrozenia:
— H302: dziala szkodliwie po polknigciu
— H312: dziala szkodliwie w kontakcie ze
skora
— H317: moze powodowaé reakcje aler-
giczng skory
— H318: powoduje powazne uszkodzenie
oczu
— H400: dziala bardzo toksycznie na orga-

nizmy wodne.

W Polsce dotychczas nie ustalono wartosci
normatywow higienicznych dla 4-chloro-3-
-metylofenolu. Zespdt Ekspertow Miedzyre-
sortowej Komisji ds. Najwyzszych Dopusz-
czalnych Stezen i Natezen Czynnikéw Szko-
dliwych dla Zdrowia w Srodowisku Pracy
zaproponowal przyjecie wartosci najwyzszego
dopuszczalnego stezenia (NDS) dla 4-chloro-
-3-metylofenolu (dla frakcji wdychalnej) na
poziomie 5 mg/m’ (Sitarek 2014).

W dostepnym pismiennictwie nie znaleziono
informacji na temat metod oznaczania 4-chloro-
-3-metylofenolu w powietrzu na stanowiskach
pracy, ale znane sa metody oznaczania chlo-
rokrezoli w: $rodowisku wodnym (PN-EN
12673: 2004; Dmitruk i in. 2006), farmaceuty-
kach (Gatti i in. 1997, Johnston i in; 2010; Lee i
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in. 2012), moczu (Niwa 1993; Tsuruta i in.
1996), glebach i osadach (Furlong i in. 1996).
Do oznaczania chlorofenoli i chlorokrezoli
wykorzystuje si¢ techniki chromatograficzne:
chromatografie gazowa (GC) z detektorem
ptomieniowo-jonizacyjnym (GC-FID), z de-
tektorem wychwytu elektronéw (GC-ECD)

lub ze spektrometrem mas (GC-MS) oraz wyso-
kosprawng chromatografi¢ cieczowg (HPLC).

Celem badan bylo opracowanie metody
umozliwiajacej oznaczanie 4-chloro-3-mety-
lofenolu w powietrzu $rodowiska pracy w
zakresie stezen 0,5 = 10 mg/m’, czyli od 1/10
do 2 wartosci NDS.

CZESC DOSWIADCZALNA

Aparatura

W badaniach zastosowano chromatograf gazo-
wy firmy Hewlett-Packard 6890 (HP, Niemcy) z
detektorem  plomieniowo-jonizacyjnym oraz
automatycznym podajnikiem probek. Do stero-
wania procesem oznaczania i zbierania danych
zastosowano oprogramowanie ChemStation. W
badaniu stosowano kolumne kapilarng typu Rtx-
5MS o dhugosci 60 m, Srednicy wewnetrznej
0,32 mm z poli(5%-difenylo-95% dimetylosilok-
sanem) i o grubosci filmu 25 pm (Restek, USA).

Do pobierania probek powietrza wykorzy-
stano aspiratory typu Gilian LFS-113 (Sensi-
dyne, USA) o zakresie pracy 1 + 350 ml/min
(0,06 + 21 1/h). Do przeprowadzenia ekstrak-
cji analitow z filtrow korzystano z wytrzasar-
WL-2000 (JWElectronic,

Polska). Wzorce odwazano na wadze anali-

ki mechanicznej

tycznej Sartorius TE214S (Sartorius Corpora-
tion, USA). Prébki przechowywano w eksy-
katorze szafkowym serii EKS (WSL, Polska),
natomiast roztwory w chlodziarko-zamrazarce
ARDO CO23B-2H (Merloni, Polska).

Odczynniki i materialy

W badaniach korzystano z nastepujacych od-

czynnikow: acetonitrylu (Merck, Niemcy),
4-chloro-3-metylofenolu, 4-chloro-2-metylo-
fenolu, 2-metylofenolu (o-krezol), 3-metylo-
fenolu (m-krezol), 4-metylofenolu (p-krezol)
oraz fenolu (Sigma-Aldrich, Niemcy). Do
badan uzywano odczynnikdéw o czystosci co
najmniej cz.d.a. Ponadto stosowano: filtry
polipropylenowe FIPRO-37 o $rednicy 37 mm
(Instytut Wldkiennictwa, Polska), filtry z
wlokna szklanego o srednicy 37 mm What-
man GF/A (Whatman, Anglia), filtry teflono-
we PTFE o srednicy 37 mm (SKC, USA) nr
kat. 225-1709, szklo laboratoryjne oraz strzy-
kawki do cieczy.

Ustalenie warunkéw oznaczania

Na podstawie przeprowadzonych badan ustalo-
no warunki oznaczania chromatograficznego
4-chloro-3-metylofenolu. Zastosowano kolumneg
kapilarng Rtx-SMS w temperaturze 120 °C.
Strumien objetosci gazu nosnego (hel) ustalono
na 1,5 ml/min. Probke o objetoscei 1 pl wprowa-
dzano do dozownika aparatu o temperaturze
250 °C, dzielnik probki ustalono na 10: 1. Tem-
peratura detektora FID wynosita 280 °C, stru-
mien objetosci wodoru 40 ml/min oraz strumien

objetosci powietrza 450 ml/min.

145



Anna Jezewska

W opisanych wczes$niej warunkach 4-chlo-
ro-3-metylofenol moze by¢ oznaczany w obec-
nosci: acetonitrylu, fenolu, o-, p- i m-krezolu, 2-

-chloro-4-metylofenolu i  4-chloro-2-meylo-

fenolu. Chromatogram roztworu wzorcowego
4-chloro-3-metylofenolu i substancji wspotwy-

stepujacych przedstawiono na rysunku 1.
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Rys. 1. Chromatogram roztworu wzorcowego 4-chloro-3-metylofenolu (PCMC) i substancji wspotwystepujacych.
Kolumna Rtx-5MS, temperatura kolumny 120 °C, detektor FID: 1) acetonitryl, 2) fenol, 3) o-krezol, 4) p-i m-krezol,
5) 2-chloro-4-metylofenol, 6) 4-chloro-2-metylofenol, 7) 4-chloro-3-metylofenol

Badania sorpcji 4-chloro-3-metylofenolu
i warunkéw pobierania probek
powietrza

Badania sorpcji 4-chloro-3-metylofenolu z
powietrza przeprowadzono, stosujac filtry: z
wlokna szklanego, polipropylenowe i teflo-
nowe. Do odzysku 4-chloro-3-metylofenolu z
filtrow stosowano acetonitryl. Wstepne bada-
nia odzysku przeprowadzono w nastepujacy
sposéb: na pigc filtrow naniesiono po 100 pl
roztworu 4-chloro-3-metylofenolu w acetoni-
trylu o stezeniu 4,5 mg/ml. Po wyschnigciu
filtry ekstrahowano acetonitrylem (10 ml) i
oznaczano chromatograficznie. Wykonano
rowniez oznaczanie 4-chloro-3-metylofenolu
w roztworach poréwnawczych. Srednia war-
to$¢ wspotczynnika odzysku 4-chloro-3-me-
tylofenolu dla filtréw polipropylenowych
wyniosta 0,99, z filtréw z wldkna szklanego

0,93, natomiast z filtrow teflonowych 0,88.
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Najwyzszy odzysk 4-chloro-3-metylofenolu
uzyskano z filtrow polipropylenowych i do
dalszych badan stosowano wlasnie te filtry.

W celu ustalenia warunkéw pobierania pro-
bek powietrza zlozono uktad skladajacy si¢ z:
dwoch filtréw polipropylenowych potaczonych
szeregowo (pierwszy filtr z naniesionym anali-
tem w ilosci odpowiadajacej wartosci 5 1 10
NDS, drugi zabezpieczajacy bez analitu), pom-
py o regulowanym i kontrolowanym strumie-
niem objetosci powietrza za pomoca rotametru.
Po pobraniu probki powietrza przeprowadzo-
no ekstrakcje 4-chloro-3-metylofenolu od-
dzielnie z pierwszego i drugiego filtra za po-
mocg acetonitrylu. Tak uzyskane roztwory
oznaczano chromatograficznie w ustalonych
wezesniej warunkach. W roztworze uzyskanym
z ekstrakcji drugiego filtra nie stwierdzono
obecnosci 4-chloro-3-metylofenolu. Wyniki ba-

dan przestawiono w tabeli 1.
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Tabela 1.

Przykladowe wyniki adsorpcji 4-chloro-3-metylofenolu (PCMC) na filtrze polipropylenowym. Kolumna
Rtx-SMS, temperatura kolumny 120 °C, detektor FID

o Przyblizone Pole powierzchni pikéw 4-chloro-3-metylofenolu
Str‘(‘)‘zlg:n(i’:iztoosc‘ Czas stezenic substancii w roztworach po odzysku wg wskazafi
%owietrza l%h pochtaniania, h W powietrzu, ChemStation
’ mg/m’ 1 filtr 11 filtr
30 3 25 395.1 -
30 3 50 828.6 -
15 6 25 359.9 -
15 6 50 7124 -

Uzyskane wyniki badan wskazuja na to, ze
zastosowanie filtra polipropylenowego za-
pewnia iloSciowe wyodrgbnienie 4-chloro-3-
-metylofenolu z powietrza.

Na podstawie uzyskanych wynikéw badan
ustalono nastepujacy sposob pobierania pro-
bek powietrza zawierajacego 4-chloro-3-me-
tylofenol: przez filtr polipropylenowy prze-
puszcza si¢ do 90 1 badanego powietrza ze stru-
mieniem obje¢tosci nie wigkszym niz 30 V/h.

Nastepnie przeprowadza si¢ ekstrakcje aceto-

Kalibracja i precyzja

Oznaczanie kalibracyjne wykonywano z roz-
tworow uzyskanych po naniesieniu na filtry
kolejno: 10; 20; 30; 50; 100 i 200 pl roztworu
wzorcowego 4-chloro-3-metylofenolu w ace-
tonitrylu o stezeniu 4,5 mg/ml i ekstrakcji za
pomoca 10 ml acetonitrylu. Zakres stezen
tak uzyskanych roztworéow wynosit 4,5+
90 pg/ml. Wyniki przedstawiono graficznie na
rysunku 3. Wspotczynnik nachylenia ,,6”
krzywej kalibracji o réwnaniu y = bx + a cha-

nitrylem (10 ml). ) )
rakteryzujacy czulos¢ metody wynosi 1,73.
Wspolczynnik korelacji R wynosi 0,9994.
180
160
£ 140 =2
= 120 y=1,727x-3,2841
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2 =
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Rys. 3. Wykres zaleznosci powierzchni pikow od stezenia 4-chloro-3-metylofenolu (PCMC) w roztworach uzyskanych
po odzysku analitu z filtréw. Kolumna Rtx-5MS, temperatura kolumny 120 °C, detektor FID
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Oceng precyzji oznaczen kalibracyjnych
wykonano dla trzech serii roztworéw sporza-
dzonych z jednego roztworu podstawowego
4-chloro-3-metylofenolu w acetonitrylu o ste-
zeniu 0,45 mg/ml. Z tego roztworu wykonano
trzy serie po osiem roztworow roboczych o
stezeniach: 4,5 (I seria); 45 (Il seria) i 90 pg/ml
(IIT seria). Po wykonaniu analizy chromatogra-
ficznej dla kazdej serii obliczono odchylenie
standardowe 1 wspolczynnik  zmiennosci.
Wspolezynniki zmiennosci dla kolejnych po-
ziomo6w stezenia wyniosly odpowiednio: 2,39;
1,86 12,29%.

Tabela 2.

Badanie trwalosci prébek

Trwalos¢ pobranych probek powietrza, w zalez-
nosci od czasu ich przechowywania, badano w
nastepujacy sposob: na osiem filtréw nanoszono
po 100 pl roztworu 4-chloro-3-metylofenolu w
acetonitrylu o stezeniu 4,5 mg/ml, co odpowia-
dato 450 pg 4-chloro-3-metylofenolu. Filtry
Wysuszono, przepuszczano przez nie 90 | powie-
trza i przeprowadzono analiz¢ chromatograficz-
ng roztwordw uzyskanych z dwoéch filtréw (od-
zysk acetonitrylem). Pozostale probki analizo-
wano po: jednym, trzech i siedmiu dniach prze-
chowywania w eksykatorze. Wyniki badan

przedstawiono w tabeli 2.

Wyniki badania trwalosci prébek powietrza zawierajacych 450 pg 4-chloro-3-metylofenolu (PCMC).
Kolumna Rtx-5MS, temperatura kolumny 120 °C, detektor FID

Numer filtra rzechg\z;1 Swania Srednie pola Srednia Qiayiits Uiz
p liczbay dni > | powierzchni pikow standardowe zmiennosci, %
1 0 76,75 75,88 1,2 1,6
2 75,00
1 1 75,20 75,70 0,7 0,9
2 76,20
1 3 74,60 74,85 0,4 0,5
2 75,10
1 7 73,90 74,58 1,0 1.3
2 75,25

Z przeprowadzonych badan wynika, ze po-
brane probki sg trwale co najmniej przez siedem

dni.
Walidacja metody

Walidacj¢ metody przeprowadzono zgodnie z
wymaganiami zawartymi w normie europej-
skiej PN-EN 482:2012.
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Granicg wykrywalnosci (LOD) oraz grani-
ce oznaczalnosci (LOQ) wyznaczono na pod-
stawie wynikow analizy dziesieciu niezalez-
nych pomiaréw powierzchni piku przy czasie
retencji 4-chloro-3-metylofenolu dla trzech
niezaleznie przygotowanych Slepych prob.

Dane walidacyjne przedstawiono w tabeli 3.
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Tabela 3.

Dane walidacyjne metody oznaczania 4-chloro-3-metylofenolu
Walidowane parametry Wartosé
Zakres pomiarowy 0,5+ 10 mg/m’
Ilo$¢ pobranego powietrza 901
Zakres krzywej wzorcowej 4,5+ 90 pg/ml
Granica wykrywalnosci, LOD 10,49 ng/ml
Granica oznaczalnosci, LOQ 31,49 ng/ml
Calkowita precyzja badania 5,46%
Wzgledna niepewnosé catkowita 11,92%

PODSUMOWANIE

Na podstawie wynikow badan ustalono warunki
oznaczania 4-chloro-3-metylofenolu w powie-
trzu na stanowiskach pracy z zastosowaniem
chromatografii gazowej z detekcja plomienio-
Wwo-jonizacyjna.

Zastosowanie kolumny kapilarnej Rtx-5SMS
o dlugosci 60 m umozliwia rozdzielenie 4-chlo-
ro-3-metylofenolu od: acetonitrylu, fenolu, o-,
p- 1 m-krezolu, 2-chloro-4-metylofenolu i 4-
-chloro-2-metylofenolu — substancji, ktére moga
wspotwystepowaé z 4-chloro-3-metylofenolem
w srodowisku pracy.

Zastosowanie filtra z polipropylenu zapew-

nia ilosciowe wyodrebnienie 4-chloro-3-me-

tylofenolu z badanego powietrza. Acetonitryl
jest odpowiednim rozpuszczalnikiem do eks-
trakcji 4-chloro-3-metylofenolu z filtra polipro-
pylenowego. Uwzglednienie procesu odzysku w
krzywej kalibracji powoduje skrdocenie czasu
analizy.

Opracowana metoda umozliwia oznaczanie
4-chloro-3-metylofenolu w powietrzu $rodowi-
ska pracy w zakresie stezen 0,5 = 10 mg/m’,
czyli od 1/10 do 2 wartosci NDS.

Opracowang metode oznaczania 4-chloro-3-
-metylofenolu w powietrzu na stanowiskach
pracy zapisano w formie procedury analitycznej,

ktorg zamieszczono w Zalaczniku.
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ZAYACZNIK

PROCEDURA ANALITYCZNA OZNACZANIA
4-CHLORO-3-METYLOFENOLU

1. Zakres procedury

W niniejszej procedurze podano metode ozna-
czania zawartosci 4-chloro-3-metylofenolu (nr
CAS: 59-50-7) w powietrzu na stanowiskach
pracy z zastosowaniem chromatografii gazo-
wej z detekcja ptomieniowo-jonizacyjna. Me-
tode stosuje sie¢ podczas kontroli warunkdéw
sanitarnohigienicznych.

Najmniejsze stezenie 4-chloro-3-mety-
lofenolu, jakie mozna oznaczy¢ w warunkach
pobierania probek powietrza i wykonania
oznaczania opisanych w procedurze, wynosi

0,5 mg/m’.

2. Powolania normatywne

PN-Z-04008-7 Ochrona czystosci powietrza —
Pobieranie probek — Zasady pobierania pro-
bek powietrza w srodowisku pracy i interpreta-

cji wynikow.
3. Zasada metody

Metoda polega na: adsorpcji 4-chloro-3-me-
tylofenolu na filtrze polipropylenowym, eks-
trakcji acetonitrylem i analizie chromatogra-

ficznej otrzymanego roztworu.

4. Odczynniki, roztwory
i materialy

Do analizy, o ile nie zaznaczono inaczej, nale-
Zy stosowaé substancje o stopniu czystosci co

najmniej cz.d.a.

Substancje stosowane w analizie nalezy
wazy¢ z doktadnoscia do 0,000 2 g.

Wszystkie czynnosci zwigzane z odwaza-
niem substancji wzorcowych powinny odby-
wac si¢ z uzyciem srodkow ochrony indywi-
dualne;j.

Czynnosci zwiazane z rozpuszczalnikami
organicznymi nalezy wykonywa¢ pod spraw-
nie dziatajacym wyciagiem laboratoryjnym.

Zuzyte roztwory i odczynniki nalezy gro-
madzi¢ w przeznaczonych do tego celu po-
jemnikach i przekazywaé do zakladoéw zajmu-
jacych sie utylizacja.

4.1. Acetonitryl

4.2. 4-Chloro-3-metylofenol

4.3. Gazy sprezone do chromatografu
Hel jako gaz nosny, wodor i powietrze do
detektora o czystosci wedlug instrukcji do
chromatografu.

4.4. Roztwor wzorcowy podstawowy 4-chlo-

ro-3-metylofenolu

Do kolby miarowej o pojemnosci 10 ml od-
wazy¢ okoto 45 mg 4-chloro-3-metylofenolu,
uzupetié do kreski acetonitrylem wg punktu
4.1. i dokladnie wymiesza¢. Stezenie 4-chlo-
ro-3-metylofenolu w tak przygotowanym
roztworze wynosi 4,5 mg/ml. Obliczy¢ do-
ktadna zawarto$¢ 4-chloro-3-metylofenolu w
1 ml roztworu.

Roztwér nalezy przygotowaé bezposrednio
przed uzyciem.

4.5. Filtry
Filtry polipropylenowe.
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5. Przyrzady pomiarowe
i sprzet pomocniczy

Stosowaé typowy sprzet laboratoryjny oraz
wymieniony nizej:

5.1. Chromatograf gazowy
Chromatograf gazowy z detektorem plomie-
niowo-jonizacyjnym i elektronicznym integra-
torem oraz z dozownikiem umozliwiajacym
dzielenie probki.

5.2. Kolumna chromatograficzna
Kolumna chromatograficzna umozliwiajaca
rozdziat 4-chloro-3-metylofenolu od innych
substancji wystepujacych jednoczesnie w ba-
danym powietrzu, np. kapilarna kolumna
chromatograficzna z usieciowanym poli(5%
difenylo-95% dimetylosiloksanem) o dlugosci
60 m, o Srednicy wewnetrznej 0,32 mm i gru-
bosci filmu 25 pm.

5.3. Kolby
Stosowaé kolby stozkowe Erlenmayera o po-
jemnosci 25 ml, wyposazone w korki.

5.4. Strzykawki do cieczy
Strzykawki do cieczy o pojemnosci 5 pl +
10 ml.

5.5. Pompa ssaca
Pompa ssgca umozliwiajaca pobieranie pro-
bek powietrza ze stalym strumieniem obje¢to-
sci wg punktu 6.

5.6. Probnik
Probnik do wyodrgbnienia frakcji wdychalnej
z filtrem polipropylenowym.

6. Pobieranie prébek powietrza

Prébki powietrza nalezy pobiera¢ zgodnie z wy-
maganiami zawartymi w normie PN-Z-04008-7.
W migjscu pobierania probek przez probnik wg

punktu 5.6. przepusci¢ do 90 | badanego po-
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wietrza ze stalym strumieniem objetosci nie
wigkszym niz 30 I/h.
Pobrane probki zachowuja trwatosé przez

siedem dni.

7. Warunki pracy chromatografu

Warunki pracy chromatografu nalezy tak do-
bra¢, aby uzyska¢ rozdziatl 4-chloro-3-mety-
lofenolu od substancji wystepujacych jednocze-
$nie w badanym powietrzu.

W przypadku stosowania kolumny o pa-
rametrach podanych w punkcie 5.2., oznacza-
nie mozna wykona¢ w nastgpujacych warun-
kach:

— temperatura kolumny 120 °C
— temperatura dozownika 250 °C
— temperatura detektora 280 °C
— strumien objetosci gazu

nosnego (hel) 1,5 ml/min
— strumien objetosci

wodoru 40 ml/min
— strumien objetosci

powietrza 450 ml/min
— dzielnik probki 10: 1
— objetosé probki 1 pl.

®

Sporzadzanie krzywej
WZOorcowej

Na szes¢ filtrow wg punktu 4.5. umieszczo-
nych w kolbach wg punktu 5.3. nanies¢ roz-
twor wzorcowy podstawowy 4-chloro-3-me-
tylofenolu wg punktu 4.4.: 10; 20; 30; 50; 100
i 200 pl. Filtry pozostawi¢ do wyschniecia.
Nastepnie doda¢ po 10 ml acetonitrylu wg
punktu 4.1. i pozostawi¢ kolby na 30 min,
wstrzasajac co pewien czas ich zawartoscia.
W 1 ml tak uzyskanych roztworéow znajduje
si¢ odpowiednio: 4,5; 9; 13,5;22,5; 45190 ug



4-Chloro-3-metylofenol. Oznaczanie w powietrzu na stanowiskach pracy

4-chloro-3-metylofenolu. Do chromatografu
wprowadzi¢ dwukrotnie po 1 pl kazdego z roz-
tworow. Odczyta¢ powierzchnie pikow wedtug
wskazan integratora i obliczy¢ $rednig arytme-
tyczng. Roznica miedzy wynikami a wartoscig
srednig nie powinna by¢ wieksza niz 5%. Na-
stepnie wykresli¢ krzywa wzorcowa, odkladajac
na osi odcietych zawartos¢ 4-chlo-ro-3-me-
tylofenolu w 1 ml roztworéw wzorcowych w
mikrogramach, a na osi rzednych — odpowiada-

jace im srednie powierzchnie pikow.

9. Wykonanie oznaczania

Po pobraniu probki powietrza filtr przenies¢
do kolby wg punktu 5.3., doda¢ 10 ml aceto-
nitrylu wg punktu 4.1., kolbe zamknaé i pozo-
stawi¢ na 30 min, wstrzasajac co pewien czas
jej zawartosciag. Nastepnie pobra¢ po 1 pl
roztworu znad filtra i bada¢ chromatograficz-
nie w warunkach okreslonych w punkcie 7.
7 kazdego roztworu nalezy wykonaé¢ dwukrotny
pomiar. Odczyta¢ z uzyskanych chromatogra-

mow powierzchnie pikow 4-chloro-3-metylo-
fenolu wg wskazan integratora i obliczy¢
$rednig arytmetyczna. Roznica miedzy wyni-
kami a wartos$cig $rednig nie powinna by¢ wiek-
sza niz 5% wartosci $redniej. Z krzywych wzor-
cowych odczyta¢ zawartos¢ 4-chloro-3-mety-

lofenolu w mikrogramach.

10. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie 4-chloro-3-metylofenolu (X) w bada-
nym powietrzu obliczy¢é w miligramach na

metr szescienny na podstawie wzoru:

w ktorym:

m — zawarto$¢ 4-chloro-3-metylofenolu w
roztworze znad filtra odczytana z
krzywej wzorcowej, w mikrogramach,

V' — objetos¢ powietrza przepuszczonego
przez probnik, w litrach,

10 — wspotezynnik wynikajacy z objetosei
roztworu uzytego do odzysku.
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