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Streszczenie

1-Winylo-2-pirolidon (NVP) jest bezbarwna ciecza o aminowym (rybnym) zapachu. Zwiazek ten jest dobrze mieszalny
z woda oraz wiekszo$cig rozpuszczalnikéw organicznych. Zwigzek wykorzystuje sie gléwnie jako monomer do produkeji
poliwinylopirolidonu (PVP). Uzywa sie go takze w przemysle farmaceutycznym do produkeji kompleksowego zwigzku
z jodem (poliwinylopirolidon-jod) stosowanego jako $rodek dezynfekujacy. Wykorzystywany jest réwniez do produk-
¢ji farb drukarskich oraz jako reaktywny rozpuszczalnik stosowany w zywicach utwardzanych promieniowaniem UV.
1-Winylo-2-pirolidon znajduje si¢ na licie substancji, ktorych stosowanie jest zakazane w produktach kosmetycznych.
Celem pracy bylo przygotowanie odpowiednio czulej i selektywnej metody oznaczania 1-winylo-2-pirolidonu w powietrzu
na stanowiskach pracy, ktéra umozliwi pomiary stezen tego zwigzku, a nastepnie pozwoli na dokonanie oceny narazenia
zawodowego. Opracowana metoda polega na adsorpcji par substancji na weglu aktywnym z orzecha kokosowego, desorpcji
przy uzyciu roztworu dichlorometanu z metanolem (95/5) i analizie chromatograficznej tak otrzymanego roztworu. Do
badan wykorzystano chromatograf gazowy sprzezony ze spektrometrem mas (GC-MS), wyposazony w polarng kolumne
kapilarng HP-INNOWAX (o dlugo$ci 60 m, $rednicy 0,25 mm i grubosci filmu fazy stacjonarnej 0,50 pm). Opracowana
metoda jest liniowa w zakresie stezen 0,05 + 2,5 pg/ml. Metoda charakteryzuje sie dobra precyzja i doktadnoscia, spel-
nia wymagania normy PN-EN 482 dla procedur dotyczacych oznaczania czynnikéw chemicznych. Opracowana metoda
oznaczania 1-winylo-2-pirolidonu w powietrzu na stanowiskach pracy zostala zapisana w postaci procedury analitycznej,
ktorg zamieszczono w zalaczniku. Zakres tematyczny artykutu obejmuje zagadnienia zdrowia oraz bezpieczenstwa i higieny
$rodowiska pracy bedace przedmiotem badan z zakresu nauk o zdrowiu oraz inzynierii srodowiska.

Stowa kluczowe: 1-winylo-2-pirolidon, metoda analityczna, powietrze na stanowiskach pracy, chromatografia gazowa ze
spektrometrig mas, nauki o zdrowiu, inzynieria $rodowiska.

! Zrealizowano na podstawie wynikéw V etapu programu wieloletniego ,,Poprawa bezpieczenstwa i warunkéw pracy’, finansowanego w zakresie
badan naukowych i prac rozwojowych ze $rodkéw Narodowego Centrum Badan i Rozwoju. Projekt nr ILPB.02 pt. ,Opracowanie metod oznaczania
12 szkodliwych substancji chemicznych w powietrzu na stanowiskach pracy do oceny narazenia zawodowego”. Koordynator programu: Centralny
Instytut Ochrony Pracy - Pafistwowy Instytut Badawczy.




Mateusz Szparaga, Aleksandra Antosik, Anna Pisarska

Abstract

1-Vinyl-2-pyrrolidone (NVP) is a colorless liquid with a characteristic amine (fish) odor. It is well miscible with water and
most organic solvents. In industry, NVP is mainly used as a monomer for the production of polyvinylpyrrolidone (PVP).
In the pharmaceutical industry, it is used to produce the polyvinylpyrrolidone-iodine complex which is used as a disinfec-
tant. NVP is also used as a reactive solvent for UV-curable resins and for the production of printing inks. The use of NVP
in cosmetic products is prohibited. The aim of this study was to prepare an appropriately sensitive and selective method
for determining 1-vinyl-2-pyrrolidone in workplace air, which will enable the measurement of the concentrations of this
compound and then allow for the assessment of occupational exposure. The developed method consists in adsorption of
substance vapors on activated carbon from coconut, desorption using a solution of dichloromethane with methanol (95/5)
and chromatographic analysis of the solution obtained in this way. A gas chromatograph coupled with a mass spectrometer
(GC-MS) was used for the tests, equipped with a polar capillary column HP-INNOWAX (60 m long, 0.25 mm in diameter
and 0.50 pm thick stationary phase film). The indications of the mass spectrometer operating in SIM mode as a function of
1-vinyl-2-pyrrolidone concentration in the tested concentration range (0.05-2.5 pg/ml) are linear. The method is precise,
accurate and it meets the requirements of the PN-EN 482 standard for procedures for determining chemical factors. The
developed method for determining 1-vinyl-2-pyrrolidone in workplace air has been recorded in the form of an analytical
procedure, which is included in the appendix. The thematic scope of the article includes health and safety and hygiene issues
in the work environment, which are the subject of research in the field of health sciences and environmental engineering.

Keywords: 1-vinyl-2-pyrrolidone , analytical method, workplace air, gas chromatography with mass spectrometry, health
sciences, environmental engineering.
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WPROWADZENIE

w temperaturze 320 + 400°C i pod ci$nieniem
10 kPa. Otrzymany surowy 1-winylo-2-pirolidon
oczyszcza si¢ przez destylacje prozniowa lub kry-
stalizacje. Wiodacymi producentami 1-winylo-
-2-pirolidonu sg BASF i ISP (Harreus 2011).

W przemysle 1-winylo-2-pirolidon znalazl za-
stosowanie gltéwnie jako monomer do produkcji

Charakterystyka sybstang;i

1-Winylo-2-pirolidon (NVP) jest organicznym
zwigzkiem chemicznym, cieczg bezbarwna do lek-
ko zoltej, ciemniejagca w miare przechowywania

(z6tknigcie jest spowodowane przechowywaniem
w przezroczystym naczyniu w temperaturze po-
kojowej) o charakterystycznym aminowym (ryb-
nym) zapachu. Zwigzek ten jest dobrze mieszal-
ny z woda oraz wiekszoscig rozpuszczalnikow
organicznych. Przy dlugotrwalym przechowywaniu
w temperaturze pokojowej 1-winylo-2-pirolidon
matendencje¢ do polimeryzacji. W celuzapobiegania
temu procesowi stabilizuje si¢ go wodorotlenkami
(ChemIDplus 2024; ECHA 2024; Harreus i in.
2011; IFA GESTIS 2024; PubChem 2024).
Przemystowo 1-winylo-2-pirolidon wytwarza
sie w wyniku reakcji 2-pirolidonu z acetylenem
w autoklawach wysokocisnieniowych w temperatu-
rze 130 + 170°C i pod ci$nieniem do 2,6 MPa. W in-
nej waznej przemystowo drodze syntezy wykorzy-
stuje si¢ N-(1-hydroksyetylo)-2-pirolidon (HEP).
W tym procesie HEP jest odwadniany w fazie ga-
zowej w heterogenicznie katalizowanej reakcji
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homopolimeru, poliwinylopirolidonu, do wytwa-
rzania kopolimeréw z innymi monomerami oraz
jako podtprodukt chemiczny. Zwigzku uzywa sie
w przemysle farmaceutycznym do produkcji kom-
pleksowego zwigzku z jodem (poliwinylopiroli-
don-jod), stosowanego jako srodek dezynfekujacy.
1-Winylo-2-pirolidon stosuje si¢ rowniez jako re-
aktywny rozpuszczalnik Zywic utwardzalnych pro-
mieniami UV oraz do produkc;ji farb drukarskich.
1-Winylo-2-pirolidon jest zakazany do stosowania
w produktach kosmetycznych (Gromiec 2024; Har-
reus 2011; PubChem 2024; Yuuji i in. 2008).
1-Winylo-2-pirolidon znajduje sie w wyka-
zie zharmonizowanej klasyfikacji i oznakowania
substancji stwarzajacych zagrozenie w zalaczni-
ku VI do rozporzadzenia Parlamentu Europej-
skiego i Rady WE nr 1272/2008 z dnia 16 grudnia
2008 r. w sprawie klasyfikacji, oznakowania i pa-
kowania substancji oraz mieszanin, zmieniajacego
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i uchylajacego dyrektywy 67/548/EWG i 1999/45/
WE oraz zmieniajgcego rozporzadzenie WE
nr 1907/2006 z dnia 31 grudnia 2008 r. (Rozporza-
dzenie... 2008).

Ze wzgledu na zagrozenia dla zdrowia 1-winy-
lo-2-pirolidon jest zaklasyfikowany do nastepuja-
cych klas i kategorii zagrozenia:

- Acute Tox. - toksyczno$¢ ostra, katego-
ria 4, z przypisanymi zwrotami: H302:
Dziala szkodliwie po potknieciu, H312: Dzia-
ta szkodliwie w kontakcie ze skorg, H332:
Dziala szkodliwie w nastepstwie wdychania;

- Eye Dam. - powazne uszkodzenie oczu, ka-
tegoria 1, z przypisanym zwrotem: H318:
Powoduje powazne uszkodzenie oczu;

- STOT SE 3 - dzialanie toksyczne na narzady
docelowe - narazenie jednorazowe, kategoria
3, z przypisanym zwrotem: H335: Moze po-
wodowa¢ podraznienie drég oddechowych;

- Carc. 2 - dzialanie rakotworcze, kategoria 2,
z przypisanym zwrotem: H351: Podejrzewa
sie, ze powoduje raka;

- STOT RE 2 - dzialanie toksyczne na narzady
docelowe - narazenie powtarzane, kategoria
2, z przypisanym zwrotem: H373: Moze po-
wodowa¢ uszkodzenie narzgdow;

- Dgr - kod hasla ostrzegawczego ,niebez-
pieczenstwo”

Narazenie zawodowe i $rodowiskowe moze
wystapi¢ w wyniku kazdego z przedstawionych za-
stosowan, a takze podczas transportu i usuwania.
W wyniku stosowania produktéow 1-winylo-2-pi-
rolidonu moze nastgpi¢ narazenie ogdtu spote-
czenstwa. W pismiennictwie i dostepnych bazach
danych nie zgloszono szkodliwych skutkow zdro-
wotnych w nastepstwie krotkotrwatego lub dtu-
gotrwalego narazenia na 1-winylo-2-pirolidon
u ludzi. Zwiazek wykazuje u zwierzat ostra toksycz-
no$¢ po podaniu doustnym, skérnym i inhalacyj-
nym. Wykazano, ze plynny 1-winylo-2-pirolidon
powoduje powazne podraznienie oczu u zwierzat.
U wielu gatunkow zwierzat zaobserwowano obja-
wy podraznienia drég oddechowych po jednorazo-
wym narazeniu na aerozol 1-winylo-2-pirolidonu
i wielokrotnym wdychaniu oparéw zwiazku. Po
narazeniu zaréwno droga oddechows, jak i po-
karmowg zmiany obserwowano w watrobie. Bada-
nia dzialania rakotworczego przeprowadzone na
szczurach (po wdychaniu) wskazuja, ze glownymi

Podstawy i Metody Oceny Srodowiska Pracy 2025, nr 3(125)

lokalizacjami nowotworéw s3: watroba, jama
nosowa i krtan. 1-Winylo-2-pirolidon nie jest mu-
tagenem i dokltadny mechanizm powstawania no-
wotworu u zwierzat nie jest znany. W dostepnej
literaturze nie ma potwierdzenia na dzialanie rako-
tworcze 1-winylo-2-pirolidonu u ludzi (European
Commission 2003; Gromiec 2024).

Zespol Ekspertow ds. Czynnikéw Chemicznych
Miedzyresortowej Komisji ds. NDS i NDN Czyn-
nikéw Szkodliwych dla Zdrowia w Srodowisku
Pracy zaproponowal warto$¢ najwyzszego dopusz-
czalnego stezenia (NDS) dla 1-winylo-2-pirolidonu
w powietrzu $rodowiska pracy na poziomie 0,1 mg/m’
oraz warto$¢ najwyzszego dopuszczalnego steze-
nia chwilowego (NDSCh) wynoszaca 0,2 mg/m’
(Gromiec 2024).

Celem pracy badawczej bylo przygotowanie od-
powiednio czulej i selektywnej metody oznaczania
1-winylo-2-pirolidonu w powietrzu na stanowi-
skach pracy, ktéra umozliwi pomiary stezen tego
zwigzku, a nastepnie pozwoli na dokonanie oceny
narazenia zawodowego.

Zatozenia opracowanej metody

1-Winylo-2-pirolidon jest lotng substancja orga-
niczng o temperaturze wrzenia wynoszacej 95°C
i preznosci par — 12 Pa (w temp. 20°C). Chroma-
tografia gazowa jest zatem najlepsza metoda do
rozdzielania mieszanin gazowych zawierajacych
te substancje, a w polaczeniu z odpowiednim de-
tektorem mozna jg oznaczy¢ na odpowiednio ni-
skim poziomie. W literaturze opisano metode
oznaczania 1-winylo-2-pirolidonu w powietrzu
(NICNAS 2000). Probki powietrza (w celu ozna-
czenia zwigzku) pobierano na rurki z weglem ak-
tywnym, a nastepnie desorbowano za pomoca mie-
szaniny dichlorometanu z metanolem. Substancje
oznaczano przy uzyciu detektora plomieniowo-
-jonizacyjnego (FID). Sa réwniez opisane meto-
dy oznaczania podobnych substancji, takich jak
1-metylo-2-pirolidon (Kucharska i in. 2022) oraz
1-etylo-2-pirolidon (Pisarska i in. 2022).

Na podstawie powyzszych doniesien i doswiad-
czenia wlasnego w celu oznaczenia badanej sub-
stancji w warunkach narazenia zawodowego zato-
zono pobieranie probek na wegiel aktywny, elucje
rozpuszczalnikiem, a nastepnie oznaczenie metodg
chromatografii gazowej sprzezonej ze spektrome-
trig mas (z zastosowaniem kolumny kapilarnej).
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Aparatura, materiaty i odczynniki

Do badan wykorzystywano chromatograf gazowy
Agilent Technologies 6890N ze spektrometrem
mas 5973 (MSD) oraz dozownikiem typu podzial/
bez podzialu (split/splitless). Zastosowano polarna
kolumne kapilarng INNOWAX o dtugosci 60 m,
srednicy 0,25 mm i grubosci filmu fazy stacjonarnej
0,50 pm. Program komputerowy aparatu umozli-
wia automatyczne sterowanie chromatografem
i spektrometrem oraz opracowywanie wynikéw
pomiaréow z wykorzystaniem wzorcowej biblio-
teki widm masowych NIST2011 z suplementem
22013 r. Do pobierania probek powietrza wykorzy-
stano aspiratory indywidualne typu 224-PCMTX4
wraz z adapterami (prod. SKC, USA). Do odwa-
zania wzorcow stosowano wage analityczng firmy
Sartorius.

Zastosowane w badaniach odczynniki o czy-
stosci co najmniej cz.d.a. to: 1-winylo-2-pirolidon
(prod. Sigma-Aldrich), dichlorometan (prod. J.T.
Baker), metanol (prod. J.T. Baker).

Ponadto stosowano: naczynka (wialki) szkla-
ne o pojemnos$ci 2 ml, strzykawki szklane do
cieczy o pojemnosci: 10 pl, 25 ul, 50 ul, 100 pl,
250 ul, 1000 pl i 2500 pl, kolby miarowe klasy A
o pojemnosci: 1 ml, 2 ml i 50 ml, rurki sorpcyjne
z weglem aktywnym SKC 22601 (100 mg/50 mg)
o dlugosci okolo 100 mm, $rednicy wewnetrz-
nej 4 mm, zamykane kapturkami z tworzywa
sztucznego.

Dobdr optymalnych warunkéw
analizy chromatograficznej

Warunki rozdzialu chromatograficznego dobie-
rano tak, aby uzyska¢ pik 1-winylo-2-pirolidonu
(NVP) oddzielony od piku rozpuszczalnika. Spo-
dziewany efekt uzyskano na polarnej kolumnie
INNOWAX w podanych nizej warunkach pracy
aparatury.

Parametry pracy kolumny INNOWAX (tempe-
ratura programowana):

- czas izotermy poczatkowej 2 min

- temperatura izotermy

poczatkowej 40°C
- szybkos¢ przyrostu
temperatury 20°C/min
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- izoterma koncowa 200°C

- czas izotermy koncowej 10,5 min

- strumien objetosci helu 1,5 ml/min

- ci$nienie regulowane
automatycznie
w trybie stalego
przepltywu.

Parametry dozownika typu S/SL:
- objetos¢ dozowanej proby 1 ul

- temperatura 200°C
- podziat prébki (split) bez podziatu
- pojemno$¢ dozownika 800 pl.
Parametry detektora MSD:
- temperatura linii

transferowej 200°C

- temperatura zrodia jonéw 230°C
- temperatura filtra

kwadrupolowego 150°C
- rodzaj jonizacji elektronami (EI)
- rejestrowane jony dodatnie
- tryb pracy SIM

- rejestrowane masy m/z:  27; 41; 42; 55; 56
- napiecie powielacza jondéw

w trybie Lautotune”.

Chromatogram roztworu wzorcowego 1-wi-
nylo-2-pirolidonu w obecnosci substancji wspot-
wystepujacych przedstawiono na rycinach la i 1b,
na rycinie 2 przedstawiono widmo mas badanego
zwigzku wraz z potwierdzeniem z biblioteki widm
masowych NIST2011.

Zaproponowana metodyka z zastosowaniem
GC-MS jest specyficzna dla 1-winylo-2-pirolidonu
wobec: 1-etylo-2-pirolidonu, 1-metylo-2-pirolido-
nu, 1,1,2-trichloroetanu (ryc. la i 1b). Dodatkowo
zastosowanie spektrometru mas pracujacego w try-
bie SCAN umozliwia identyfikacje substancji na
podstawie charakterystycznego widma mas (ryc. 2)
w mieszaninie innych substancji.

Badanie wspotczynnika desorpcji oraz
warunkoéw pobierania probek powietrza

Opisana metodyka zaklada pobieranie probek po-
wietrza na rurki sorpcyjne wypelnione dwiema war-
stwami wegla aktywnego z orzecha kokosowego
(100 mg/50 mg). W celu okreslenia wspoéiczynnika
desorpcji badang substancj¢ naniesiono na sorbent
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Rycina 1a. Chromatogram roztworu 1-winylo-2-pirolidonu (NVP), gdzie pik o czasie retencji t,: 14,65 — 1-winylo-2-pirolidon (NVP)
Figure 1a. Chromatogram of the 1-vinyl-2-pyrrolidone (NVP) solution, where the peak retention time t;: 14.65 — 1-vinyl-2-pyrrolidone (NVP)
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Rycina 1b. Chromatogram roztworu 1-winylo-2-pirolidonu (NVP), gdzie pik o czasie retengji t;; 9,55 - 1,1,2-trichloroetan, 13,7 - 1-metylo-
-2-pirolidon, 14,00 - 1-etylo-2-pirolidon, 14,65 - 1-winylo-2-pirolidon (NVP)
Figure 1b. Chromatogram of the solution, where the peak retention time ¢ 9.55 - 1,1,2-trichloroethane, 13.7 - 1-methyl-2-pyrrolidone,

14.00 - 1-ethyl-2-pyrrolidone, 14.65 - 1-vinyl-2-pyrrolidone (NVP)

i eluowano za pomoca roztworu dichlorometan/
metanol (95/5).

Do badan przygotowano wialki (n = 9) oraz rur-
ki sorpcyjne skfadajace si¢ w I warstwie ze 100 mg,
w II warstwie z 50 mg wegla aktywnego z orzecha
kokosowego. Do wialek przesypano I warstwe we-
gla i naniesiono odpowiedniag objetos¢ badanego
zwigzku. Wyniki badan desorpcji na trzech pozio-
mach stezen (0,1 pg/ml; 1,0 pg/ml i 2,0 pg/ml) po-
kazano w tabeli 1. Przedstawione wyniki badan po-
twierdzaja, ze zastosowany uklad pochlaniania na
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weglu aktywnym z orzecha kokosowego i desorp-
cja przy uzyciu mieszaniny dichlorometanu i me-
tanolu (95: 5) zapewnia dobry odzysk pochlonie-
tego 1-winylo-2-pirolidonu. Wyznaczony $redni
wspotczynnik odzysku wynosi 1,00.

W nastepnym etapie badania wyznaczono
objetos¢ probki powietrza, jaka mozna pobrad
bez straty analitu. W tym celu przez standar-
dowe rurki zawierajace w I warstwie 100 mg,
a w II warstwie 50 mg wegla aktywnego z orzecha
kokosowego, na ktore naniesiono (do I warstwy)
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Rycina 2. Widmo mas piku t, 14,65 min dla 1-winylo-2-pirolidonu (NVP), (A) oraz widmo wzorcowej biblioteki (B)
Figure 2. Mass spectrum of peak of t,14.65 min for 1-vinyl-2-pyrrolidone (NVP) (A) and the spectrum of the reference library (B)

1,0 ug 1-winylo-2-pirolidonu przepuszczono zna-
ng objeto$¢ powietrza (10 1). Oznaczano zawar-
to$¢ 1-winylo-2-pirolidonu w I warstwie sorbentu
i obliczano odzysk 1-winylo-2-pirolidonu po prze-
puszczeniu powietrza. Analogicznie wyznaczono
optymalng objetos¢ powietrza dla probek chwi-
lowych (NDSCh), ustalajac ja na poziomie 1,5 1
przepuszczonego powietrza. Wyniki oznaczen
przedstawiono w tabelach 2 i 3. Analiza ekstraktow
z II warstwy rurek uzytych do wyznaczenia opty-
malnej objetosci powietrza do oznaczen zgodnosci
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z warto$ciami NDS i NDSCh nie wykazata obecnosci
analizowanego zwiazku.

Zaproponowano pobieranie 10 1 powietrza do
wykonywania oznaczen. Odzysk analitu wynosi
w takim przypadku 97,0%. Dla prébek chwilowych
(NDSCh) zaleca si¢ pobieranie 1,5 | powietrza
z przeptywem nie wigkszym niz 0,1 I/min. Probki
powietrza nalezy pobiera¢ zgodnie z normg PN-Z-
-04008-7:2002/Az1:2004 dotyczaca zasad pobiera-
nia probek powietrza w $rodowisku pracy.
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Tabela 1. Wyznaczanie wspétczynnika desorpcji 1-winylo-2-pirolidonu (NVP) z wegla aktywnego z zastosowaniem roztworu dichlorometa-

nu z metanolem (95/5)

Table 1. Determination of the coefficient of 1-vinyl-2-pyrrolidone (NVP) desorption from activated coconut charcoal resin with 95/5

dichloromethane /methanol

Pole powierzchni pikéw NVP w roztworach

Badany parametr/Numer serii 0 nastepujacym stezeniu, pig/ml Srednia
0,1pg/ml 1pg/ml 2 pg/ml
Roztwory poréwnawcze | 3651 45101 96 270
I 3512 46 473 94349
Il 3625 46 628 96 210
Srednia 3596 46 067 95609
Odchylenie standardowe, S 74 840 1092
Wspdtczynnik zmiennosdi, CV, % 2,05 1,82 114 1,67
Roztwory po desorpcji | 3631 45003 92431
Il 3743 45147 94186
1 3648 47797 94 856
Srednia 3674 45982 93824
Odchylenie standardowe, S 61 1573 1252
Wspétczynnik zmiennosci, CV, % 1,65 3,42 1,33 2,4
Wspdtczynnik desorpdji 1,02 1,00 0,98 1,00

Tabela 2. Wptyw przepuszczania 10 | powietrza na wymywanie 1-winylo-2-pirolidonu (NVP) zaadsorbowanego na weglu aktywnym
Table 2. The effect of 10 | of air permeation on the elution of 1-vinyl-2-pyrrolidone (NVP) adsorbed on activated charcoal

Badane parametry / Numer serii

Pole powierzchni pikéw NVP
po przepuszczeniu nastepujacych objetosci powietrza, |

(1,0 g NVP/prébke) roztwor kontrolny 101
| 11914 110125
Il 113 459 110 936
1l 114 897 mi34
\% 115080 11654
\ 115107 111748
Vi 15745 110 090
Srednia 114 367 110 948
Standardowe odchylenie, S 1296 719
Wspbtczynnik zmiennosci, CV, % 113 0,65
Odzysk, % 100,0 97,0

Tabela 3. Wptyw przepuszczania 1,5 | powietrza na wymywanie 1-winylo-2-pirolidonu (NVP) pochtonietego na weglu aktywnym dla wartosci

0,5NDSCh 2 NDSCh

Table 3. The effect of 1,51 air passed through on the elution of 1-vinyl-2-pyrrolidone (NVP) absorbed on activated charcoal for the values of

0.5 STELand 2 STEL

Badany parameter/Numer serii

Pole powierzchni pikéw NVP
po przepuszczeniu nastepujacych objetosci powietrza, |

0,5NDSCh 2NDSCh

roztwor kontrolny 151 roztwor kontrolny 151
| 18154 18 559 49575 47225
Il 18 609 19152 49714 48 036
1l 19 664 19174 50270 48 229
\Y 20 868 19785 50272 48953
v 21251 20 468 50288 49244
Vi 22123 21369 50 345 49314
Srednia 20112 19751 50 077 48500
Standardowe odchylenie, S 1562 1024 339 817
Wspdtczynnik zmiennosci, CV, % 777 5,19 0,68 1,68
Odzysk,% 100,0 98,0 100,0 97,0
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Badanie zakresu stosowania, liniowosci
i precyzji metody analitycznej

Zgodnie z wymaganiami normy PN-EN 482 opra-
cowywana metoda powinna obejmowacé zakres
stezen co najmniej 1/10 = 2 NDS. Przy zaloze-
niach pobierania probki powietrza o objetosci 10 1
i desorpcji przy uzyciu 1 ml rozpuszczalnika,
a takze biorac pod uwage, ze proponowana wartos¢
NDS wynosi 0,1 mg/m?, zakres oznaczanych stezen
powinien wynosi¢ minimum 0,1 + 2 pg/ml. Opisa-
ne wyzej warunki oznaczenia chromatograficznego
umozliwily przyjecie dolnej granicy oznaczania
ilosciowego na poziomie 0,05 NDS, czyli najniz-
sze stezenie oznaczanego wzorca wyniosto 0,05 pg/
ml. W ten sposob wzorce o stezeniach w zakresie
0,05 + 2,5 pg/ml umozliwiaja objecie petnego zakre-
su badanych stezen w powietrzu (0,05 + 2,5 NDS).
W celu uzyskania krzywych wzorcowych sporza-
dzono jedenascie roztworéw 1-winylo-2-piroli-
donu w 95-procentowym dichlorometanie z me-
tanolem. Stezenie 1-winylo-2-pirolidonu w tych
roztworach wynosito odpowiednio: 0,05 pg/ml;
0,1 pg/ml; 0,25 pg/ml; 0,5 pg/ml; 0,75 pg/ml;
1,0 ug/ml; 1,25 pg/ml; 1,5 ug/ml; 1,75 pg/ml; 2,0 pug/ml;
2,5 ug/ml, co przy powyzszych zatozeniach obejmuje
w sobie 0,05 + 2,5 NDS. Wykonano trzy serie roz-
tworéw wzorcowych, ktére poddano analizie chro-
matograficznej. Uzyskane wyniki przedstawiono
w tabeli 4 i na rycinie 3.

Na podstawie uzyskanych danych (tab. 4, ryc. 3)
stwierdzono, ze w badanym zakresie stezen wska-
zania spektrometru mas pracujacego w trybie SIM
w funkcji stezenia 1-winylo-2-pirolidonu maja

charakter liniowy (r = 0,9990). Sredni wspotczyn-
nik zmiennosci 1,62% s$wiadczy o dobrej powta-
rzalnosci analiz. Dolna granica badanego zakresu
stezen wynosi 0,05 ug/ml, co przy wyzej opisanych
zalozeniach pobierania prébek i desorpcji odpo-
wiada stezeniu 1-winylo-2-pirolidonu w powietrzu
0,005 mg/m’, czyli 0,05 proponowanej wartosci
NDS.

W celu oceny precyzji oznaczen przygotowano
po sze$¢ roztwordw wzorcowych 1-winylo-2-pi-
rolidonu w 95-procentowym roztworze dichloro-
mentanu z metanolem na trzech poziomach stezen:
0,1 pg/ml; 1,0 pg/ml; 2,0 pg/ml. Wspdtczynniki
zmiennosci dla kazdego z poziomdw stezen wyno-
sily odpowiednio: 2,69%; 0,82% i 1,21%, za$ $rednia
precyzja zakresu pomiarowego - 1,58%. Wyniki
badan przedstawiono w tabeli 5.

Badanie trwatosci probek i roztworow

Trwalo$¢ probek w zaleznosci od czasu ich przecho-
wywania badano w nastepujacy sposéb: do rurek
wypelnionych weglem aktywnym z orzecha kokoso-
wego nanoszono (do I warstwy) roztwor 1-winylo-
-2-pirolidonu, tak aby jego zawarto$¢ w rurce wyno-
sifa 1,0 pug. Rurki umieszczano w zamrazarce (temp.
okolo -20°C) i analizowano w okreslonych odste-
pach czasowych po 1 dniu, 4 i 7 dniach. Za kazdym
razem z probkami postepowano analogicznie jak
w przypadku sprawdzania wspotczynnika desorpcji
i poréwnywano z probkami o takim samym steze-
niu (1 pg/ml) przygotowanymi w dniu wykonywa-
nia analizy.

Tabela 4. Badanie liniowosci metody oznaczania 1-winylo-2-pirolidonu (NVP)

Table 4. Linearity testing of the 1-vinyl-2-pyrrolidone (NVP) method

Badane parametry,/ Pole powierzchni pikow NVP w roztworach o stezeniu, ug/ml

Numer serii 005 | 01 025 05 075 10 125 15 175 2,0 25

| 1696 | 3943 | 9612 | 21433 | 36993 | 45965 | 59222 | 71912 81923 95191 | 119444
I 1780 | 3586 | 9163 | 21555 | 36743 | 46314 | 58309 | 71388 | 84296 | 96118 | 117105
i 1836 | 3875 | 9898 | 23077 | 36889 | 42290 | 59685 | 72320 | 80609 | 94842 | 124316
Srednia 771 | 3801 | 9558 | 22022 | 36875 | 44856 | 59072 | 71873 82276 | 95384 | 120288
Odchylenie 70 190 371 916 126 2229 700 467 1869 659 3679
standardowe, S

\z’\r’;f;‘r’]*rfég”'gv o | 398 | 499 | 388 | 456 | 034 4,97 119 0,65 2,27 0,69 3,06
Wspbtczynnik 37956 | 40743 | 40976 | 47206 | 52697 | 48078 | 50651 | 51356 | 50391 51117 | 51571
nachylenia

Sredni wspétczynnik nachylenia 47522

Srednie odchylenie standardowe, § 770

Sredni wspdtczynnik zmiennosci, CV, % 1,62
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Rycina 3. Krzywa kalibracyjna 1-winylo-2-pirolidonu (NVP) w zakresie 0,05 + 2,5 pg/ml
Figure 3. 1-Vinyl-2-pyrrolidone (NVP) calibration curve in the range 0.05-2.5 pg/ml

Tabela 5. Wyniki badania precyzji metody oznaczania 1-winylo-2-pirolidonu (NVP)
Table 5. The results of the precision study of the 1-vinyl-2-pyrrolidone (NVP) determination method

Pole powierzchni pikéw NVP w roztworach o stezeniu, pg/ml

Badane parametry / Numer serii

0,1ug/ml 1pg/ml 2 pg/ml
| 3580 45718 94354
Il 3646 45229 94 467
1I 3466 45983 94 868
\% 377 46 117 96 114
v 3694 46242 96 408
Vi 3712 45571 97159
Srednia 3636 45 810 95562
Odchylenie standardowe, S 98 378 1159
Wspbtczynnik zmiennosci, CV, % 2,69 0,82 1,21
Srednia precyzja, Sredni wspdtczynnik zmiennosci dla 158
zakresu pomiarowego, % !

Dodatkowo zbadano trwalos¢ roztworu wzor-
cowego posredniego (o stezeniu 0,1 mg/ml) prze-
chowywanego réwniez w zamrazarce (temp. oko-
fo -20°C). W tym celu w okreslonych odstepach
czasu (po 1 dniu, 4 i 7 dniach) przygotowywa-
no roztwory o stezeniu 1,0 pg/ml, rozcienczajac
odpowiednio roztwor z zamrazarki, i poréownywano
je z analogicznymi roztworami przygotowanymi na
biezaco. Wyniki badan zestawiono na rycinie 4.

Wyniki wykonanych badan wskazuja, ze zaréw-
no pobrane prébki powietrza, jak i wzorzec podsta-
wowy 1-winylo-2-pirolidonu o stezeniu 10 mg/ml
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mozna przechowywaé w zamrazarce (temp. okoto
-20°C) do 24 h.

Wyznaczanie granic wykrywalnosci
i oznaczalnosci

Granice wykrywalnosci (LOD) i granice oznaczal-
nosci (LOQ) wyznaczono na podstawie wynikéw
analizy dziesieciu niezaleznych pomiaréw po-
wierzchni piku o czasie retencji 1-winylo-2-piroli-
donu dla $lepych préb. Wyniki badan przedstawio-
no w tabeli 6.
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D Badanie trwatosci wzorca NVP przechowywanego w zamrazarce (-20°C)

B Badanie trwatosci probek NVP przechowywanych w zamrazarce (-20°C)

120,0%

100,0%

80,0%
60,0%
40,0%

20,0%

0,0%

Liczba dni

Rycina 4. Badanie trwaftosci probek 1-winylo-2-pirolidonu (NVP) i podstawowego roztworu wzorcowego NVP o stezeniu 1 mg/ml przecho-

wywanych w zamrazarce (-20°C)

Figure 4. Stability testing of 1-vinyl-2-pyrrolidone (NVP) samples and the standard solution of NVP at a concentration of 1 mg/ml stored in

a freezer (-20°C)

Tabela 6. Wyznaczanie granic wykrywalnosci i oznaczalnosci 1-winylo-2-pirolidonu (NVP)
Table 6. Determination of the detection and quantification limit of 1-vinyl-2-pyrrolidone (NVP)

678,98

749,75

y o 833,05

(\/I:/a=rt1oos)c sygnatu préb slepych 845,55

744,56

Wyznaczone parametry 806,49
897,51

836,16
765,6

873,39

Srednie pole powierzchni piku (n=10) 803,104
Odchylenie standardowe, S 67,28
Wspétczynnik zmiennosci, CV, % 8,38
Wspbtczynnik kierunkowy krzywej wzorcowej 4849,8
Granica wykrywalnosci (LOD), ug/ml 0,004
Granica oznaczalnosci LOQ), pg/ml 0,013

Badanie przeprowadzono zgodnie z wytyczny-  Walidacja metody

mi zawartymi w opracowaniu Dobeckiego (2004)
i normie PN-EN 482. Obliczenia przeprowadzono
na podstawie pomiaru sygnalow tla o czasie reten-
¢ji badanej substancji. Obliczone granice wykry-
walnoséci i oznaczalnosci wynosza odpowiednio:
0,004 pg/mli0,013 pg/ml.
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Walidacje metody przeprowadzono zgodnie
z wymaganiami zawartymi w normie europejskiej
PN-EN 482. Wyznaczono nastepujace parametry
walidacyjne:
- zakres pomiarowy 0,05 + 2,5 pg/ml
(0,005 + 0,25 mg/m’
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dla prébki
powietrza 10 1)

- granica wykrywalnosci 0,004 pg/ml

- granica oznaczalnosci 0,013 pg/ml

- wspolczynnik korelacji 7= 0,999

- niepewno$¢ rozszerzona

metody 10%.
PODSUMOWANIE

Na podstawie przeprowadzonych badan opraco-
wano metode oznaczania 1-winylo-2-pirolidonu
(NVP) w powietrzu na stanowiskach pracy z zasto-
sowaniem chromatografii gazowej ze spektrome-
trig mas. Wskazania spektrometru mas pracujgcego
w trybie SIM w funkgji stezenia 1-winylo-2-piroli-
donu w badanym zakresie stezen (0,05 + 2,5 ug/ml)
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ZAtACZNIK

PROCEDURA ANALITYCZNA OZNACZANIA 1-WINYLO-2-PIROLIDONU
W POWIETRZU NA STANOWISKACH PRACY METODA CHROMATOGRAFII GAZOWEJ

1. Zakres procedury

W niniejszej procedurze podano metod¢ oznacza-
nia 1-winylo-2-pirolidonu (numer CAS: 88-12-0)
w powietrzu na stanowiskach pracy, z zastosowa-
niem chromatografii gazowej ze spektrometria
mas. Metode stosuje si¢ podczas kontroli warun-
koéw sanitarnohigienicznych. Najmniejsze ste-
zenie 1-winylo-2-pirolidonu, jakie mozna ozna-
cza¢ w warunkach pobierania probek powietrza
i wykonania oznaczania opisanych w procedurze,
wynosi 0,005 mg/m®

2. Powotania normatywne

Do stosowania niniejszego dokumentu sg niezbed-
ne podane nizej dokumenty, ktére w calosci lub
w czeéci zostaly w nim normatywnie powolane.
W przypadku powotan datowanych ma zastosowa-
nie wylacznie wydanie cytowane. W przypadku po-
wolan niedatowanych stosuje sie ostatnie wydanie
dokumentu powolanego (lacznie ze zmianami).

PN-Z-04008-7 Ochrona czysto$ci powietrza — Po-
bieranie probek — Zasady pobierania prébek powie-
trza w srodowisku pracy i interpretacji wynikow.

3. Terminy i definicje
W niniejszym dokumencie nie wymieniono termi-
noéw i definicji.

4. Zasada metody

Metoda polega na zatrzymaniu par 1-winylo-piroli-
donu na wegiel aktywny z orzecha kokosowego, de-
sorpcji roztworem dichlorormetan/metanol (95/5,
v/v) oraz analizie chromatograficznej otrzymanego
roztworu.

5. Postanowienia ogélne

5.1. Dokladnos¢ wazenia
Substancje stosowane w analizie wazy¢ z uzyciem wagi
analitycznej z dziatka elementarng co najmniej 0,0002 g.
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5.2. Postgpowanie z substancjami
niebezpiecznymi
Czynnosci, podczas ktérych uzywa si¢ rozpuszczal-
nikéw organicznych, nalezy wykonywac z uzyciem
$rodkéw ochrony indywidualnej, pod sprawnie
dzialajacym wyciagiem laboratoryjnym.

Pozostale po analizie roztwory odczynnikéw
nalezy gromadzi¢ w przeznaczonych do tego celu
pojemnikach i przekazywa¢ do utylizacji upraw-
nionym instytucjom.

6. Odczynniki, roztwory i materiaty

Do analizy nalezy stosowa¢ substancje o stopniu
czystosci co najmniej cz.d.a., o ile nie zaznaczono
inaczej.

6.1. 1-Winylo-2-pirolidon

6.2. Dichlorometan

6.3. Metanol

6.4. Roztwor do ekstrakeji
Do kolby miarowej o pojemnosci 50 ml wprowa-
dzi¢ 2,5 ml metanolu. Kolbe uzupelni¢ do kreski
dichlorometanem.

6.5. Gazy sprezone do chromatografu
Jako gaz nosny do chromatografu stosowac hel.

6.6. Roztwor wzorcowy bazowy (RWB)

1-winylo-2-pirolidonu

Kolb¢ miarowg o pojemnosci 1 ml zwazy¢, uzywajac
wagi wg punktu 7.8, doda¢ okoto 0,01 g 1-winylo-
-2-pirolidonu (ciecz), (9,59 pl), ponownie zwazy¢
w celu okresdlenia rzeczywistej ilosci wzorca, a na-
stepnie uzupetni¢ kolbe do kreski roztworem do
ekstrakcji wg punktu 6.4. Stezenie 1-winylo-2-pi-
rolidonu w tak przygotowanym roztworze wynosi
okoto 10 mg/ml. Obliczy¢ stezenie 1-winylo-2-pi-
rolidonu w roztworze.

Roztwor przechowywany w zamrazarce (w szczel-
nie zamknigtej kolbie) zachowuje trwalto$¢ do 24 h.

6.7. Roztwor wzorcowy posredni 1 (RWP1)

1-winylo-2-pirolidonu (do desorpcji)

Do kolby miarowej o pojemnosci 1 ml do-
da¢ 10 pl roztworu wzorcowego podstawowego
1-winylo-2-pirolidonu wg punktu 6.6, a nast¢pnie
uzupelni¢ zawartos¢ kolby do kreski roztworem do
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ekstrakcji wg punktu 6.4. Stezenie 1-winylo-2-pi-
rolidonu w tak przygotowanym roztworze wynosi
okoto 100 pg/ml. Obliczy¢ stezenie 1-winylo-2-pi-
rolidonu w roztworze.

Roztwor przygotowywaé bezposrednio przed
wykonaniem analizy.

6.8. Roztwory wzorcowe posrednie 2 (RWP2)

1-winylo-2-pirolidonu (do desorpcji)

Do kolby miarowej o pojemnosci 2 ml doda¢ 200 pl
roztworu wzorcowego posredniego RWP1 wg
punktu 6.7, a nastepnie uzupelni¢ kolby do kreski
roztworem do ekstrakcji wg punktu 6.4. Stezenie
1-winylo-2-pirolidonu w tak przygotowanym roz-
tworze wynosi okoto 10 pug/ml. Obliczy¢ stezenie
1-winylo-2-pirolidonu w roztworze.

Roztwor przygotowaé bezposrednio przed wy-
konaniem analizy.

6.9. Roztwory wzorcowe robocze

1-winylo-2-pirolidonu

W celu przygotowania roztworéw wzorcowych ro-
boczych 1-winylo-2-pirolidonu do jedenastu wia-
lek o pojemnosci 2 ml odmierzy¢ kolejno nastepu-
jace objetosci roztworu wzorcowego posredniego
1-winylo-2-pirolidonu wg punktu 6.8, w mikroli-
trach: 5; 10; 25; 50; 75; 100; 125; 150; 175; 200; 250,
nastepnie uzupelni¢ do objetosci 1 ml roztworem
do ekstrakcji wg punktu 6.4. Naczynka szczelnie
zamkna¢ i wymiesza¢. Zawartos¢ 1-winylo-2-piro-
lidonu w 1 ml tak przygotowanych roztworéw wy-
nosi odpowiednio, w mikrogramach: 0,05; 0,1; 0,25;
0,5; 0,75; 1,00; 1,25; 1,5; 1,75; 1 2,005 2,50, co po po-
braniu prébki powietrza o objetosci 10 1 odpowiada
stezeniom 0,005 + 0,25 mg/m”>.

Roztwory przygotowywac bezposrednio przed
wykonaniem analizy.

6.10. Wegiel aktywny z orzecha kokosowego
Stosowa¢ wegiel aktywny z orzecha kokosowego.
Proponowany sorbent jest gotowy do uzytku. Dla
kazdej partii sorbentu nalezy kazdorazowo wy-
znaczy¢ wspotczynnik desorpcji wg rozdziatu 13.

7. Przyrzady pomiarowe i sprzet pomocniczy

7.1. Chromatograf gazowy ze spektrometrem mas
Stosowa¢ chromatograf gazowy ze spektrometrem
mas.

7.2. Kolby
Stosowac kolby miarowe o pojemnosci: 1 ml, 2 ml
i50 ml
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7.3. Kolumna chromatograficzna
Stosowa¢ kolumne chromatograficzng zapewnia-
jaca rozdzial 1-winylo-2-pirolidonu od substancji
wspolistniejacych, a takze od piku rozpuszczalni-
ka, np. polarng kolumne o dtugosci 60 m, $rednicy
wewnetrznej 0,25 mm i grubosci filmu 0,50 pm.

7.4. Mikrostrzykawki
Stosowac¢ szklane mikrostrzykawki z igla do cieczy
o pojemnos$ci w mikrolitrach: 10; 25; 50; 100; 250;
1000 i 2500.

7.5. Naczynka
Stosowa¢ naczynka szklane o pojemnosci 2 ml
z nakretkami wyposazonymi w zawory i uszczelki
silikonowe umozliwiajace pobieranie roztworu bez
otwierania naczynek.

7.6. Pompa ssaca
Stosowaé pompe ssacag umozliwiajaca pobieranie
powietrza ze stalym strumieniem objetosci wg roz-
dziatu 9.

Zaleca si¢ stosowanie pomp do dozymetrii
indywidualne;j.

7.7. Rurki pochtaniajace
Stosowa¢ rurki pochlaniajace szklane o dlugosci
okolo 60 mm, S$rednicy wewnetrznej 5 mm,
z przewezeniem na jednym koncu, zamykane kap-
turkami z tworzywa sztucznego, np. polietylenu,
poli(chlorku winylu).

8. Przygotowanie rurek pochtaniajacych

W rurce pochfaniajacej wg punktu 7.7 umiesci¢ na
przewezeniu, w diuzszej czesci rurki, przegrédke
z pianki poliuretanowej lub widkna szklanego
o grubosci okoto 2 mm. Wsypac¢ 50 mg wegla aktyw-
nego z orzecha kokosowego wg punktu 6.10, umie-
$ci¢ na nim przegrodke, nastepnie wsypa¢ 100 mg
wegla aktywnego z orzecha kokosowego wg punktu
6.10 i ponownie umiesci¢ przegrodke. Natychmiast
po napelnieniu rurke zamkna¢ zatyczkami.

Dopuszcza si¢ stosowanie gotowych rurek po-
chlaniajgcych dostepnych w handlu.

9. Pobieranie prébek powietrza

Probki powietrza nalezy pobiera¢ wg wymagan nor-
my PN-Z-04008-7. W miejscu pobierania probki
powietrza przez rurke pochlaniajaca przygotowang
wg rozdziatu 8 przepusci¢ 10 1 badanego powietrza
ze stalym strumieniem objetosci nie wiekszym niz
1,7 1/h.
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Oznaczanie 1-winylo-2-pirolidonu w powietrzu na stanowiskach pracy z zastosowaniem chromatografii gazowej

Pobrane probki przechowywane w zamrazarce
zachowujg trwatos$¢ do 24 h.

10. Warunki pracy chromatografu

Warunki pracy chromatografu nalezy dobrac tak,
aby uzyska¢ rozdzielenie 1-winylo-2-pirolidonu
od substancji wspolistniejacych, a takze od piku
rozpuszczalnika. W przypadku stosowania kolum-
ny chromatograficznej o parametrach podanych
w punkcie 7.3 optymalne warunki wykonania
oznaczania s3 nastepujace:

Parametry pracy kolumny INNOWAX (tempe-
ratura programowana):

- czas izotermy poczatkowej 2 min

- temperatura izotermy

poczatkowej 40°C
- szybkos¢ przyrostu
temperatury 20°C/min
- izoterma koncowa 200°C
- czas izotermy koncowej 10,5 min
- strumien objetosci helu 1,5 ml/min
- ci$nienie regulowane
automatycznie
w trybie statego
przeptywu.

Parametry dozownika typu S/SL:
objeto$¢ dozowanej proby 1 pl

- temperatura 200°C
- podzial probki (split) bez podziatu
- pojemno$¢ dozownika 800 pl.

Parametry detektora MSD:

— temperatura linii transterowej 200°C
- temperatura zrodta jondw  230°C
- temperatura filtra

kwadrupolowego 150°C
- rodzaj jonizacji elektronami (EI)
- rejestrowane jony dodatnie
- tryb pracy SIM

- rejestrowane masy m/z:  27; 41; 42; 55; 56
- napiecie powielacza jonow
w trybie »autotune”.

11. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Do chromatografu wprowadzi¢ po 1 ul roztwo-
réw wzorcowych roboczych 1-winylo-2-pirolido-
nu wg punktu 6.9. Z kazdego roztworu wykona¢
trzykrotny pomiar. Odczyta¢ powierzchnie pikéw
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z uzyskanych chromatogramoéw i obliczy¢ $rednig
arytmetyczng. Réznica miedzy wynikami a warto-
$cig Srednig nie powinna by¢ wieksza niz 5% warto-
$ci $redniej. Nastepnie wykresli¢ krzywa wzorcowa,
odkfadajac na osi odcietych zawarto$¢ 1-winylo-
-2-pirolidonu w roztworach, w mikrogramach,
a na osi rzednych - odpowiadajgce im $rednie po-
wierzchnie pikow.

Dopuszcza sie korzystanie z automatycznego
wzorcowania i generowania raportéw z integrato-
réw lub komputerowych stacji akwizycji danych
zgodnie z ich instrukcjami obstugi.

12. Wykonanie oznaczania

Po pobraniu prébki powietrza wg rozdziatu 9 prze-
sypa¢ oddzielnie kazdg warstwe wegla aktywnego
z orzecha kokosowego wg rozdzialu 8 do naczy-
nek wg punktu 7.5. Do naczynek doda¢ po 1 ml
roztworu do ekstrakcji wg punktu 6.4. Nastepnie
wykona¢ oznaczanie chromatograficzne roztworu
znad dluzszej warstwy wegla aktywnego z orzecha
kokosowego w warunkach wg rozdziatu 10. Z kaz-
dego roztworu wykona¢ trzykrotny pomiar. Od-
czyta¢ powierzchni¢ pikéw z uzyskanych chroma-
togramow i obliczy¢ $rednig arytmetyczng. Roznica
miedzy wynikami pomiaréw a wartoscig $rednia
nie powinna by¢ wieksza niz 5% wartosci sredniej.
Zawarto$¢ 1-winylo-2-pirolidonu, w mikrogra-
mach, w badanym roztworze odczyta¢ z krzywej
WZOICOWej.

W taki sam sposéb wykonac oznaczanie zawar-
tosci 1-winylo-2-pirolidonu w roztworze znad krot-
szej warstwy wegla aktywnego z orzecha kokoso-
wego. Zawartos$¢ 1-winylo-2-pirolidonu oznaczana
w krotszej warstwie wegla aktywnego z orzecha ko-
kosowego nie powinna przekracza¢ 10% zawarto-
$ci oznaczanej w dluzszej warstwie. W przeciwnym
wypadku wynik nalezy traktowac jako orientacyjny.

13. Wyznaczanie wspétczynnika desorpcji

Do trzech naczynek wg punktu 7.5 wsypac po 100 mg
wegla aktywnego z orzecha kokosowego, tj. w ilosci
odpowiadajacej dluzszej warstwie w rurce pochta-
niajacej przygotowanej wg rozdzialu 8. Nastepnie
dodaé mikrostrzykawka po 10 pl roztworu wzorco-
wego posredniego 1-winylo-2-pirolidonu wg punk-
tu 6.8. Naczynka szczelnie zamkna¢ i pozostawi¢ na
20 min. Po tym czasie wprowadzi¢ do naczynek po
1 ml roztworu do ekstrakcji wg punktu 6.4, mieszaé

153




Mateusz Szparaga, Aleksandra Antosik, Anna Pisarska

przez 20 min. Analogicznie wykona¢ po trzy roz-
twory, dodajac 10 ul i 20 pl roztworu wzorcowego
posredniego 1-winylo-2-pirolidonu wg punktu 6.7.

Jednocze$nie wykona¢ oznaczanie 1-winylo-
-2-pirolidonu w co najmniej trzech roztworach
poréwnawczych przygotowanych przez wprowa-
dzenie 10 ul roztworu wzorcowego posredniego
1-winylo-2-pirolidonu wg punktu 6.8 do naczynek
zawierajacych po 0,99 ml roztworu do ekstrakeji
wg punktu 6.4 oraz po trzy roztwory poréwnawcze,
dodajac 10 pl i 20 pl roztworu posredniego 1-wi-
nylo-2-pirolidonu wg punktu 6.7 i uzupelniajac
do 1 ml roztworem do ekstrakcji wg punktu 6.4.
Tak uzyskane roztwory bada¢ chromatograficznie
w warunkach wg rozdziatu 10.

Wspotezynnik desorpcji 1-winylo-2-pirolidonu
(d) obliczy¢ na podstawie wzoru:

B =100%
P

P

w ktérym:

P,- S$rednia powierzchnia piku 1-winylo-2-
-pirolidonu na chromatogramach roztwo-
réw po desorpciji,

P~ érednia powierzchnia piku 1-winylo-2-

-pirolidonu na chromatogramach roztworéw
poréwnawczych.

Nastepnie obliczy¢ $rednig warto$¢ wspdtczyn-
nika desorpcji 1-winylo-2-pirolidonu (d) jako sred-
nig arytmetyczng otrzymanych wartosci. Wspot-
czynnik desorpcji nalezy wyznacza¢ dla kazdej
nowej partii wegla aktywnego wg rozdzialu 12.

14. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie 1-winylo-2-pirolidonu (X) w badanym po-
wietrzu obliczy¢, w miligramach na metr szescien-
ny, na podstawie wzoru:

yo
V.d

w ktorym:

m, — masa 1-winylo-2-pirolidonu w roztworze
znad dluzszej warstwy sorbentu odczyta-
na z krzywej wzorcowej, w mikrogramach,

m, — masa 1-winylo-2-pirolidonu w roztworze
znad krotszej warstwy sorbentu odczytana
z krzywej wzorcowej, w mikrogramach,

V - objeto$¢ powietrza przepuszczonego przez
_ rurke pochlaniajaca, w litrach,
d - $rednia warto$¢ wspolczynnika desorpcji

oznaczona wg rozdziatu 13.
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