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Streszczenie

Dinitrotoluen (DNT) to zolte, krystaliczne cialo stale o charakterystycznym zapachu. Moze skfada¢ sie z szesciu izo-
meréw, ale tylko dwa (2,4-DNT i 2,6-DNT) majg znaczenie przemyslowe. Dinitrotoluen moze powodowa¢ nowotwo-
ry. Celem prac badawczych byto opracowanie metody oznaczania mieszaniny izomeréw dinitrotoluenu w powietrzu
na stanowiskach pracy, ktéra umozliwi oznaczanie jego stezen na poziomie 0,033 mg/m?. Opracowana metoda polega na:
zatrzymaniu zawartej w powietrzu mieszaniny izomeréw dinitrotoluenu na wtéknie szklanym i zelu krzemionkowym,
ekstrakcji metanolem i analizie chromatograficznej otrzymanego roztworu. Badania wykonano z zastosowaniem chro-
matografu cieczowego (HPLC) serii 1200 firmy Agilent Technologies z detektorem diodowym (DAD). Walidacj¢ metody
przeprowadzono zgodnie z wymaganiami zawartymi w normie europejskiej PN-EN 482. Metoda umozliwia oznaczanie
mieszaniny izomerdéw dinitrotoluenu w powietrzu srodowiska pracy w zakresie stezen 0,033 + 0,66 mg/m’. Opisywana
metoda analityczna umozliwia oznaczanie mieszaniny izomeréw dinitrotoluenu w powietrzu na stanowiskach pracy,
w obecnosci: tolueno-2,4-diaminy, tolueno-2,6-diaminy, diizocyjanianu tolueno-2,4-diylu, diizocyjanianu tolueno-2,6-
-diylu i toluenu. Opracowana metoda oznaczania mieszaniny izomeréw dinitrotoluenu w powietrzu na stanowiskach
pracy zostala zapisana w postaci procedury analitycznej, ktora zamieszczono w zataczniku. Zakres tematyczny artykutu
obejmuje zagadnienia zdrowia oraz bezpieczenstwa i higieny $rodowiska pracy bedace przedmiotem badan z zakresu
nauk o zdrowiu oraz inzynierii sSrodowiska.

Stowa kluczowe: dinitrotoluen, substancja rakotwoércza, metoda analityczna, powietrze na stanowiskach pracy, nauki
o zdrowiu, inZynieria §rodowiska.
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Abstract

Dinitrotoluene (DNT) is a yellow, crystalline solid with a characteristic odor. It may consist of 6 isomers, but only two
(2,4-DNT and 2,6-DNT) are of industrial importance. DNT can cause cancer. The aim of this study was to develop
a method for determining mixture of DNT isomers in workplace air, which will allow to determine its concentration at
the level of 0.033 mg/m®. The method is based on the collection of the mixture of dinitrotoluene isomers contained in
the air on glass fiber and silica gel, extraction with methanol and chromatographic analysis of obtained solution. The
tests were performed using a liquid chromatograph (HPLC) 1200 series from Agilent Technologies with a diode array
detector (DAD). The method was validated in accordance with the requirements of Standard No. EN 482. The method
allows to determine mixture of DNT isomers in the workplace air in the concentration range: 0.033-0.66 mg/m®. The
described method makes it possible to determine mixture of DNT isomers in the workplace air in the presence of:
toluene-2,4-diamine, toluene-2,6-diamine, toluene-2,4-diyl diisocyanate, toluene-2,6-diyl diisocyanate and toluene.
The method for determining dinitrotoluene has been recorded as an analytical procedure (see Appendix). This article
discusses the problems of occupational safety and health, which are covered by health sciences and environmental
engineering.

Keywords: dinitrotoluene, carcinogens, determination method, workplace air, health sciences, environmental
engineering.

WPROWADZENIE

Dinitrotoluen (DNT) moze tworzy¢ sze$¢ izo-
merow (2,4-DNT, 2,6-DNT, 3,4-DNT, 2,3-DNT,
2,5-DNT i 3,5-DNT), przy czym okoto 96%
w mieszaninie stanowig dwa izomery: 2,4-DNT
i 2,6-DNT. Dinitrotoluen nie wystepuje naturalnie
w $rodowisku, lecz otrzymuje si¢ go w wyniku
nitrowania toluenu mieszaning stezonych kwa-
séw — azotowego(V) i siarkowego(VI). Zwigzek
jest stosowany do produkcji: barwnikéw, tworzyw
sztucznych, wyrobéw gumowych, wojskowych
materialéw wybuchowych i innych substancji che-
micznych. Najwieksze znaczenie przemystowe ma
mieszanina izomeréw DNT zawierajaca okolo 80%
2,4-DNT i 20% 2,6-DNT, ktéra wykorzystuje si¢
do produkgji tolueno-2,4-diaminy i tolueno-2,6-
-diaminy oraz diizocyjanianu tolueno-2,4-diylu
i diizocyjanianu tolueno-2,6-diylu, substanciji sto-
sowanych do wytwarzania pianek poliuretano-
wych (ATSDR 2016; Haz-Map 2020).

W Unii Europejskiej mieszaning izomerdw
DNT i 2,4-DNT sklasyfikowano jako substancje:
rakotworcza kategorii zagrozenia 1B (mutagenna
kat. 2), toksyczng (kat. 3), dzialajacg toksycznie na
narzady docelowe przy powtarzanym narazeniu
(kat. 2) i stwarzajaca zagrozenie dla $rodowiska
wodnego (kat. 1). Substancji tej przypisano naste-
pujace zwroty okreslajace rodzaj zagrozenia (Roz-
porzadzenie Komisji (UE) 2018/669):
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- H350: moze powodowac raka,

- H341: podejrzewa si¢, ze powoduje wady
genetyczne,

- H361f: podejrzewa sie, ze dziala szkodli-
wie na plodnos¢,

- H331: dziala toksycznie w nastepstwie wdy-
chania,

- H311: dziala toksycznie w kontakcie ze
skora,

- H301: dziata toksycznie po potknieciu,

- H373: moze powodowa¢ uszkodzenie na-
rzadéw poprzez dlugotrwale lub powta-
rzane narazenie,

- H411: dziala toksycznie na organizmy
wodne, powodujac dlugotrwate skutki.

Obowigzujaca w Polsce warto$§¢ normaty-
wu higienicznego - najwyzszego dopuszczal-
nego stezenia (NDS) dla mieszaniny izomerdw
DNT w powietrzu na stanowiskach pracy — wy-
nosi 0,33 mg/m’. Dinitrotoluen dodatkowo ma
oznakowanie notacja ,skoéra” informujace, ze
wchlanianie substancji przez skére moze by¢
tak samo istotne, jak przy narazeniu droga od-
dechowa (Rozporzadzenie... 2018, ze zm.).
W Polsce na dinitrotoluen moze by¢ narazonych
kilkaset o0s6b (Sapota, Skrzypiriska-Gawrysiak
2009).
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W dostepnym pismiennictwie metody ozna-
czania stezen dinitrotoluenu w powietrzu na sta-
nowiskach pracy dotycza gléwnie oznaczania
izomeru 2,4-dinitrotoluenu i nie umozliwiajg ozna-
czania DNT w zakresie stezen 0,033 + 0,66 mg/m’,
tj. w zakresie od 1/10 do 2 warto$ci NDS (Hendricks
1983; Hunt i in. 1980; PN-Z-04128-4:1996; Taylor
1978). Z tego powodu opracowano metode ozna-
czania mieszaniny izomeréw DNT w powietrzu
na stanowiskach pracy, ktéra umozliwia oznacza-
nie dinitrotoluenu w takim zakresie stezen

Dinitrotoluen. Metoda oznaczania w powietrzu na stanowiskach pracy

(zgodnie z wymaganiami zawartymi w normie
europejskiej PN-EN 482).

Metoda oznaczania mieszaniny izomerow
DNT w powietrzu na stanowiskach pracy zostala
zapisana w postaci procedury analitycznej, ktorg
zamieszczono w zalgczniku.

Zakres tematyczny artykulu obejmuje zagadnie-
nia zdrowia oraz bezpieczenstwa i higieny $rodowi-
ska pracy bedace przedmiotem badan z zakresu nauk
o zdrowiu oraz inzynierii Srodowiska.

CZESC DOSWIADCZALNA

Do wykonania oznaczen stosowano chromatograf
cieczowy (firmy Agilent Technologies, Niemcy)
serii 1200 z detektorem diodowym (DAD) oraz ko-
lumna chromatograficzng Ultra PFP (200 x 4,6 mm;
5 um), (Restek, USA).

Do pobierania probek powietrza stosowa-
no aspiratory typu Gilian LES (Sensidyne, USA)
i rurki szklane wypelnione zelem krzemionko-
wym (100/50 mg), (Zaklad Ustugowo Produkcyj-
ny ,,Analityk’, Polska).

W badaniach stosowano nastepujace odczyn-
niki o czystosci co najmniej cz.d.a.: 2,4-dinitroto-
luen, 2,6-dinitrotoluen, 2,3-dinitrotoluen, 3,4-di-
nitrotoluen (Dr. Ehrenstorfer GmbH, Niemcy),
2,5-dinitrotoluen, 3,5-dinitrotoluen (Instytut Prze-
mystu Organicznego, Polska), metanol, acetoni-
tryl (Merck, Niemcy), kwas fosforowy(V), toluen
(POCh, Polska), tolueno-2,4-diamine, tolueno-2,6-
-diamine, diizocyjanian tolueno-2,4-diylu, diizocy-
janian tolueno-2,6-diylu (Sigma-Aldrich, USA).

W wyniku badan wstepnych ustalono warunki
oznaczania chromatograficznego (patrz zalacznik,
punkt 8.). W przedstawionych warunkach miesza-
nina izomeréw DNT moze by¢ oznaczana w obec-
nosci: tolueno-2,4-diaminy, tolueno-2,6-diaminy,
diizocyjanianu tolueno-2,4-diylu, diizocyjanianu
tolueno-2,6-diylu i toluenu - substancji, ktére
moga wspotwystepowaé w srodowisku pracy.

Do pobierania probek powietrza zawierajg-
cego dinitrotoluen zastosowano rurki szklane
wypelnione zelem krzemionkowym 100/50 mg,
a do desorpcji dinitrotoluenu z Zelu - metanol
i acetonitryl. Sredni wspdtczynnik desorpcji przy
zastosowaniu metanolu jako rozpuszczalnika do
desorpcji wynosi 1,01, a przy zastosowaniu ace-
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tonitrylu - 0,94. Badania wykazaly, Ze metanol
jest lepszym niz acetonitryl rozpuszczalnikiem do
desorpcji dinitrotoluenu z zelu krzemionkowego.

W celu sprawdzenia mozliwosci pobiera-
nia probek powietrza metoda dozymetrii indy-
widualnej przeprowadzono badania adsorpcji
mieszaniny izomeréw DNT (o stezeniu odpo-
wiadajacym okolo 5 i 10 NDS) na zelu krzemion-
kowym. Przez rurki przepuszczano 60 1 powie-
trza ze stalym strumieniem objetosci: 60; 30
i 10 I/h. Wyniki uzyskane po desorpcji metano-
lem z wldkna szklanego znajdujacego si¢ przed
dluzsza warstwa zelu oraz z dluzszej i krotszej
warstwy Zelu krzemionkowego, a nastepnie ana-
lizie chromatograficznej wskazuja, ze mieszani-
na izomeréw DNT zatrzymuje si¢ calkowicie na
widknie szklanym i dluzszej warstwie zelu krze-
mionkowego.

W celu walidacji metody (zgodnie z wy-
maganiami zawartymi w normie europejskiej
PN-EN 482) wykonano oznaczanie kalibracyj-
ne, stosujac roztwory wzorcowe mieszaniny
izomerow DNT w metanolu w zakresie st¢zen
1,98 + 39,6 pg/ml. Uzyskano liniowa krzywa kali-
bracji o réwnaniu y = 38,41x — 6,53 i wspotczyn-
nik korelacji r = 0,9999.

Precyzje¢ oznaczen kalibracyjnych przepro-
wadzono dla trzech serii po osiem roztworéw ro-
boczych mieszaniny izomeréw DNT w metanolu
o stezeniach: 1,98; 19,8 i 39,6 ug/ml. Wykonano
pomiary chromatograficzne po dwa z kazdego
roztworu w ustalonych wczes$niej warunkach i ob-
liczono wspoétczynniki zmiennosci dla kolejnych
poziomow stezen, ktére wyniosty odpowiednio:
0,88; 0,961 1,13%.

77



Anna Jezewska, Dorota Kondej

Badanie stopnia desorpcji mieszaniny DNT
przeprowadzono na trzech poziomach stezen
(1/10, 1 i 2 NDS), przepuszczajac 60 1 powietrza
ze strumieniem objetosci 10 1/h. Dla kazdego
poziomu stezen przebadano szes¢ rurek pochta-
niajacych. Nastepnie przeprowadzono desorpcje
mieszaniny izomeréw DNT metanolem (1 ml)
z dluzszej (100 mg) warstwy zelu oraz widkna
szklanego i osobno z krotszej (50 mg) warstwy
zelu. Wykonano takze oznaczanie mieszaniny
izomeré6w DNT w roztworach poréwnawczych
sporzadzonych w identyczny sposéb, ale bez zelu.
Kroétsze zabezpieczajace warstwy Zelu nie zawie-
raly badanej substancji. Obliczony $redni wspol-
czynnik desorpcji dla trzech pozioméw stezen
wynosit 0,97.

Granice wykrywalnosci i granice oznaczal-
no$ci wyznaczono na podstawie wynikéw analiz
trzech niezaleznie przygotowanych Slepych préb
(dziesie¢ niezaleznych pomiaréw powierzchni

pikéw o czasach retencji mieszaniny izomerdw
DNT dla kazdej ze slepych préb).
Na podstawie przeprowadzonych badan uzy-
skano nastepujgce dane walidacyjne:
- zakres pomiarowy 1,98 + 39,6 ug/ml
(0,033 + 0,66 mg/m’

dla probki
powietrza 60 1)
- granica
wykrywalnosci 0,64 ng/ml
- granica
oznaczalno$ci 1,93 ng/ml
- calkowita precyzja
badania 5,1%
- wzgledna
niepewnos¢
catkowita 11%
- niepewnos¢
rozszerzona 22%.

PODSUMOWANIE

Na podstawie wynikéw badan opracowano metode
oznaczania dinitrotoluenu (mieszaniny izomeréw
zawierajacej 80% 2,4-dinitrotoluenu i 20% 2,6-di-
nitrotoluenu) w powietrzu na stanowiskach pracy
z zastosowaniem wysokosprawnej chromatografii
cieczowej z detektorem diodowym. Metoda polega
na: zatrzymaniu obecnego w powietrzu dinitroto-
luenu na wtoknie szklanym i zelu krzemionko-
wym, desorpcji metanolem i chromatograficznym
oznaczaniu tak uzyskanego roztworu. Dobrano
warunki oznaczania chromatograficznego umoz-
liwiajace oznaczanie mieszaniny izomeréw di-
nitrotoluenu w obecnosci: tolueno-2,4-diaminy,
tolueno-2,6-diaminy, diizocyjanianu tolueno-2,4-

-diylu, diizocyjanianu tolueno-2,6-diylu i toluenu —
substancji, ktore moga wspdtwystepowac w srodo-
wisku pracy.

Metoda umozliwia oznaczanie dinitrotoluenu
w powietrzu $§rodowiska pracy w zakresie stezen
0,033 + 0,66 mg/m?, tj. od 1/10 do 2 wartosci naj-
wyzszego dopuszczalnego stezenia (NDS). W tym
zakresie stezen metoda zostala poddana walida-
¢ji zgodnie z wytycznymi zawartymi w normie.
Wyznaczono takie parametry walidacyjne, jak:
granica wykrywalno$ci, granica oznaczalnosci,
catkowita precyzja badania, wzgledna niepewno$¢
catkowita i niepewnos¢ rozszerzona.
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ZAtACZNIK

PROCEDURA ANALITYCZNA
OZNACZANIA MIESZANINY IZOMEROW DINITROTOLUENU
W POWIETRZU NA STANOWISKACH PRACY

1. Zakres procedury

W niniejszej procedurze podano metod¢ ozna-
czania mieszaniny izomeréw dinitrotoluenu
zawierajaca 80% 2,4-dinitrotoluenu (numer CAS:
121-14-2) i 20% 2,6-dinitrotoluenu (numer CAS:
606-20-2) w powietrzu na stanowiskach pracy,
z zastosowaniem wysokosprawnej chromatogra-
fii cieczowej z detektorem diodowym. Metode
stosuje si¢ podczas kontroli warunkéw sanitar-
nohigienicznych.

Najmniejsze stezenie mieszaniny izomeréw di-
nitrotoluenu, jakie mozna oznaczy¢ w warunkach
pobierania prébek powietrza i wykonania oznacza-
nia opisanych w procedurze, wynosi 0,033 mg/m?
(dla prébki powietrza o objetosci 60 1).

2. Powotania normatywne

PN-Z-04008-7 Ochrona czystosci powietrza —
Pobieranie probek - Zasady pobierania prébek
powietrza w $rodowisku pracy i interpretacji
wynikow.

3. Zasada metody

Metoda polega na: zatrzymaniu obecnej w bada-
nym powietrzu mieszaniny izomeréw dinitrotolu-
enu na wloknie szklanym i zelu krzemionkowym,
ekstrakcji metanolem i analizie chromatograficz-
nej otrzymanego roztworu.

4. Wytyczne ogolne

4.1. Dokladno$¢ wazenia
O ile nie zaznaczono inaczej, substancje stosowane
w analizie nalezy wazy¢ z dokladnoscia do 0,0002 g.
4.2. Postgpowanie z substancjami
niebezpiecznymi
Czynnoéci, podczas ktérych uzywa sie rozpusz-
czalnikéw organicznych, nalezy wykonywa¢
z uzyciem $rodkéow ochrony indywidualnej, pod
sprawnie dzialajgcym wyciggiem laboratoryj-
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nym. Pozostate po analizie roztwory odczynnikéw
i wzorcéw nalezy gromadzi¢ w przeznaczonych do
tego celu pojemnikach i przekazywa¢ do utylizacji
w uprawnionych instytucjach.

5. Odczynniki, roztwory i materiaty

O ile nie zaznaczono inaczej, do analizy nalezy
stosowac¢ substancje o stopniu czystosci co naj-
mniej cz.d.a.

5.1. 2,4-Dinitrotoluen

5.2. 2,6-Dinitrotoluen

5.3. Acetonitryl, o czystosci do HPLC

5.4. Kwas fosforowy(V), roztwér w wodzie
o utamku objetosciowym 0,5%
Metanol, o czystosci do HPLC
Roztwoér wzorcowy podstawowy
mieszaniny izomeréw dinitrotoluenu
Do zwazonej kolby pomiarowej o pojemnosci
10 ml odwazy¢ 79,2 mg 2,4-dinitrotoluenu wg
punktu 5.1. 1 19,8 mg 2,6-dinitrotoluenu wg punk-
tu 5.2., uzupelnic¢ do kreski metanolem wg punktu
5.5. i dokladnie wymiesza¢. Stezenie mieszaniny
izomeréw dinitrotoluenu w tak przygotowanym
roztworze wynosi 9,9 mg/ml.

5.7. Roztwor wzorcowy posredni mieszaniny

izomerdw dinitrotoluenu

Do kolby pomiarowej o pojemnosci 10 ml odmie-
rzy¢ 1 ml roztworu wzorcowego podstawowego
wg punktu 5.6., uzupelni¢ do kreski metanolem
wg punktu 5.5. i dokladnie wymiesza¢. Stezenie
mieszaniny izomeréw dinitrotoluenu w tak przy-
gotowanym roztworze wynosi 0,99 mg/ml.

5.8. Roztwory wzorcowe robocze mieszaniny

izomerdw dinitrotoluenu

Do szesciu kolb pomiarowych o pojemnosci
5 ml odmierzy¢ kolejno: 10; 20; 40; 50; 100
i 200 pl roztworu wzorcowego posredniego wg
punku 5.7., uzupelni¢ do kreski metanolem
wg punktu 5.5. i wymiesza¢. Stezenie mieszaniny
izomeréw dinitrotoluenu w tak przygotowanych
roztworach wynosi odpowiednio: 1,98; 3,96; 7,92;
9,9; 19,8 i 39,6 pg/ml.

5.5.
5.6.
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5.9. Roztwor do wyznaczania wspol-
czynnika desorpcji

Do kolby pomiarowej o pojemnosci 2 ml odmie-
rzy¢ 800 pl roztworu wzorcowego podstawowego
wg punktu 5.6., uzupelni¢ do kreski metanolem
wg punktu 5.5. i dokladnie wymieszaé. Steze-
nie mieszaniny izomeréw dinitrotoluenu w tak
przygotowanym roztworze wynosi 3,96 mg/ml.

Roztwory wg punktéow 5.6. + 5.9. nalezy przy-
gotowywac bezposrednio przed analizg.

6. Przyrzady pomiarowe i sprzet pomocniczy

Stosowac typowy sprzet laboratoryjny oraz naste-
pujacy:

6.1. Chromatograf cieczowy
Chromatograf cieczowy z detektorem diodowym
umozliwiajacym wykonanie analizy przy dtugosci
fali 240 nm.

6.2. Kolumna chromatograficzna
Kolumna chromatograficzna umozliwiajaca roz-
dzielenie mieszaniny izomeréw dinitrotoluenu
od innych substancji wystepujacych jednoczesnie
w badanym powietrzu, np. kolumna wypelniona
zelem krzemionkowym modyfikowanym grupa flu-
orofenylopropylowa o uziarnieniu 5 um, o dtugosci
200 mm i $rednicy wewnetrznej 4,6 mm.

6.3. Pompa ssaca
Pompa ssaca umozliwiajaca pobieranie powietrza
ze stalym strumieniem objetosci wg punktu 7.

6.4. Naczynka do desorpcji
Naczynka szklane o pojemnosci okoto 3 ml, z na-
kretkami, wyposazone w zawory i uszczelki sili-
konowe umozliwiajace pobieranie roztworu bez
otwierania naczynek.

6.5. Rurki pochlaniajace
Dostepne w handlu rurki szklane zawierajace
dwie warstwy zelu krzemionkowego (100 mg
i 50 mg).

6.6 Strzykawki
Strzykawki do cieczy o pojemnosci od 5 pl do
1 mlL

7. Pobieranie prébek powietrza

Probki powietrza nalezy pobiera¢ wg zasad poda-
nych w normie PN-Z-04008-7. W miejscu pobie-
rania probek przez rurke pochtaniajacg wg punk-
tu 6.5. przepusci¢ do 60 1 badanego powietrza ze
stalym strumieniem objetosci nie wigkszym niz
60 1/h.
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Pobrane probki przechowywane w temperatu-
rze pokojowej zachowujg trwalo$¢ przez co naj-
mniej siedem dni.

8. Warunki pracy chromatografu

Warunki pracy chromatografu nalezy dobrad
tak, aby uzyskac¢ rozdzielenie mieszaniny izome-
réw dinitrotoluenu od innych substancji wyste-
pujacych jednoczesnie w badanym powietrzu.
W przypadku stosowania kolumny o parametrach
podanych w punkcie 6.2. przykladowe warunki
oznaczania s3 nastepujace:
- faza ruchoma:

kwas fosforowy(V)

wg punktu 5.4.: metanol

wg punktu 5.5.: acetonitryl

wg punktu 5.3. 80:13:7
- temperatura kolumny 23°C
- natezenie przeplywu

strumienia fazy

ruchomej 1 ml/min
- dlugo$¢ fali analitycznej

detektora diodowego 240 nm
- dozowanie probki 10 pl.

9. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Do chromatografu wprowadzi¢ po 10 pl roztwo-
réw wzorcowych roboczych mieszaniny izomeréw
dinitrotoluenu wg punktu 5.8. Z kazdego roztwo-
ru nalezy wykona¢ dwukrotny pomiar. Odczytac
powierzchnie pikéw wedtug wskazan integratora
i obliczy¢ $rednig arytmetyczng. Roznica miedzy
wynikami a wartoscig $rednig nie powinna by¢
wieksza niz 5% wartosci $redniej. Nastepnie wy-
kresli¢ krzywa wzorcowa, odktadajac na osi odcie-
tych zawarto$¢ mieszaniny izomeréw dinitrotolu-
enu w 1 ml roztworu, w mikrogramach, a na osi
rzednych - odpowiadajace im $rednie powierzch-
nie pikéw.

10. Wykonanie oznaczania

Po pobraniu prébki powietrza przesypaé z rurki
pochtaniajacej wg punktu 6.5. do naczynek do de-
sorpcji wg punktu 6.4. diuzsza (100 mg) warstwe
zelu razem z wldknem szklanym znajdujacym
sie przed tg warstwa i oddzielnie krétsza (50 mg)
warstwe zelu krzemionkowego. Nastepnie doda¢
po 1 ml metanolu wg punktu 5.5., naczynka szczel-
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nie zamkna¢ i przeprowadzi¢ desorpcje w ciagu
30 min, intensywnie wstrzasajac co pewien czas
ich zawarto$cig. Nastepnie pobra¢ po 10 pl roz-
tworu znad sorbentéw i bada¢ chromatograficznie
w warunkach okreslonych w punkcie 8. Z kazde-
go roztworu wykona¢ dwukrotny pomiar. Odczy-
ta¢ z uzyskanych chromatograméw powierzchnie
pikdw mieszaniny izomeréw dinitrotoluenu wg
wskazan integratora i obliczy¢ $rednig arytmetycz-
ng. Réznica miedzy wynikami a wartoscig $rednig
nie powinna by¢ wigksza niz 5% wartosci $red-
niej. Z krzywych wzorcowych odczytaé zawartos¢
mieszaniny izomeréw dinitrotoluenu w badanych
roztworach.

W taki sam sposéb wykona¢ oznaczanie mie-
szaniny izomeréw dinitrotoluenu w roztworze
znad krotszej warstwy zelu krzemionkowego.
Zawarto$¢ mieszaniny izomeréw dinitrotoluenu
oznaczona w krotszej warstwie zelu krzemionko-
wego nie powinna przekracza¢ 10% zawartosci
oznaczonej w dluzszej warstwie zelu krzemion-
kowego i widknie szklanym. W przeciwnym razie
wynik nalezy traktowac jako orientacyjny.

11. Wyznaczanie wspétczynnika desorpgiji

Do pigciu naczynek do desorpcji wg punktu
6.4. przenies¢ z rurki pochlaniajgcej wg punktu
6.5. wldkno szklane i dluzsza (100 mg) warstwe
zelu krzemionkowego. Nastepnie doda¢ po
5 ul roztworu do wyznaczania wspdlczynnika
desorpcji wg punktu 5.9. W szdstym naczynku
przygotowac tylko wiékno szklane i zel. Naczyn-
ka szczelnie zamkng¢ i pozostawi¢ do nastep-
nego dnia. Nastepnie doda¢ po 1 ml metanolu
wg punktu 5.5. Naczynka ponownie zamknag¢
i przeprowadzi¢ desorpcje w ciagu 30 min, inten-
sywnie wstrzgsajac co pewien czas ich zawarto-
$cig. Jednoczesnie wykona¢ oznaczanie badanej
substancji w co najmniej trzech roztworach po-
réwnawczych, przygotowanych przez dodanie do
5 ul roztworu do desorpcji wg punktu 5.9. 1 ml
metanolu wg punktu 5.4. Tak uzyskane roztwory
bada¢ chromatograficznie w warunkach okreslo-
nych w punkcie 8.

Wspdlczynnik desorpcji dla mieszaniny izo-
merdw dinitrotoluenu (d) obliczy¢ na podstawie
Wzoru:

_E-F

d ;
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w ktorym:
P, - $rednia powierzchnia pikéw mieszaniny
izomeréw dinitrotoluenu na chromatogramach
roztwordw po desorpcji,
P, - $rednia powierzchnia pikéw mieszaniny
izomeréw dinitrotoluenu na chromatogramach
roztworu kontrolnego,
P, - srednia powierzchnia pikéw mieszaniny
izomeréw dinitrotoluenu na chromatogramach
roztwordw poréwnawczych.

Nastepnie obliczy¢ srednig warto$¢ wspotczyn-
nika desorpcji mieszaniny izomeréw dinitrotolu-
enu (d ) jako érednig arytmetyczng otrzymanych
wartosci (d).

Wspolczynnik desorpcji nalezy wyznaczaé
dla kazdej nowej partii rurek pochlaniajacych wg
punktu 6.5.

12. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie mieszaniny izomerdw dinitrotoluenu (X)

w badanym powietrzu obliczy¢ w mikrogramach

na metr sze$cienny na podstawie wzoru:

m, +m,
V-d

X =

>

w ktorym:
m, — zawarto$¢ mieszaniny izomerdéw dinitro-
toluenu w roztworze znad wldkna szklanego
i pierwszej warstwy zelu, odczytana z krzywej
wzorcowej, w mikrogramach,
m, — zawarto$¢ mieszaniny izomeréw dini-
trotoluenu w roztworze znad drugiej warstwy
zelu, odczytana z krzywej wzorcowej, w mikro-
gramach,
V - objetos¢ powietrza przepuszczonego przez
rurke pochlaniajaca, w litrach,
d - srednia warto$¢ wspdlczynnika desorpcji
wyznaczana zgodnie z punktem 11.
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e-mail: anjez@ciop.pl
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