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Streszczenie

Metoda polega na pobieraniu zawartego w po-
wietrzu nitroetanu na wegiel aktywny, desor-
pcji octanem etylu i analizie chromatograficznej

otrzymanego roztworu.
Oznaczalnoé¢ metody wynosi 7,5 mg/m3.

Summary

A worker’s exposure to airborne nitroethane is
determined by using an active charcoal tube
(100/50 mg sections). Samples are collected at a
maximum flow rate of 5L/h until a maximum
collection volume of 10 L is reached. After sam-
pling the active charcoal tube is desorbed in ethyl

acetate. Analysis is conducted with gas chroma-
tography using a flame ionisation detector (GC-
FID).

The working range is 7.5 to 150 mg/m? for a 10-L
air sample.

UWAGI WSTEPNE

Nitroetan jest bezbarwng oleistg ciecza o cha-
rakterystycznym, nieprzyjemnym  zapachu.
Nitroetan rozpuszcza si¢ w wigkszo$ci roz-

puszczalnikow organicznych, natomiast zle
rozpuszcza si¢ w wodzie. Jest palny. W postaci
cieklej 1 w podwyzszonej temperaturze moze
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rozktada¢ si¢ wybuchowo oraz powodowad
gwaltowne reakcje z latwo utleniajacymi sie i
organicznymi substancjami. Nitroetan z powo-
du swoich wlasciwos$ci fizycznych i chemicz-
nych znalazl zastosowanie gléwnie jako roz-
puszczalnik, zwtlaszcza takich produktow o
duzym cigzarze czasteczkowym, jak: barwniki,
oleje, thuszcze, woski i zywice. Z powodu bar-
dzo dobrej rozpuszczalnosci w rozpuszczalni-
kach organicznych wchodzi w sktad rozpusz-
czalnikéw mieszanych, a takze w sktad ukla-
dow katalitycznych, gtéwnie z powodu zdolno-
$ci rozpuszczania chlorku glinu. Jest tez sktad-
nikiem paliw napedzajacych (m.in. rakieto-
wych) oraz jest uzywany jako surowiec w syn-
tezach wielu zwigzkow chemicznych.

Nitroetan jest zwigzkiem toksycznym, a je-
go dzialanie moze spowodowac uszkodzenie:
systemu nerwowego, watroby i nerek. Zwiazek
drazni btony §luzowe nosa i wykazuje stabe
dziatanie narkotyczne.

Ze wzgledu na zagrozenia dla zdrowia ni-
troetan zostal sklasyfikowany jako substancja
latwopalna (kat. 3.). Dziata szkodliwie po po-
tknigciu — toksyczno$¢ ostra Kkategoria 4.
(H302) i w nastepstwie wdychania — toksycz-
nos¢ ostra kategoria 4. (H332).

Warto$¢ najwyzszego dopuszczalnego ste-
zenia (NDS) nitroetanu podana w rozporzadze-
niu ministra pracy i polityki spotecznej z dnia
29 listopada 2002 r. wynosi 75 mg/m°.

PROCEDURA ANALITYCZNA

1. Zakres procedury

W  niniejszej procedurze podano metode
oznaczania zawarto$ci nitroetanu (nr CAS: 79-
-24-3), w powietrzu na stanowiskach pracy z
zastosowaniem chromatografii gazowej z de-
tekcja plomieniow0-jonizacyjng. Metodg stosu-
je si¢ podczas badania warunkoéw sanitarnohi-
gienicznych.

Najmniejsze stezenie nitroetanu, jakie moz-
na oznaczy¢ w warunkach pobierania probek
powietrza i wykonywania oznaczania opisa-
nych w procedurze, wynosi 7,5 mg/m®.

2. Powotania normatywne

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

3. Zasada metody
Metoda polega na adsorpcji par nitroetanu na

weglu aktywnym, desorpcji octanem etylu i ana-
lizie chromatograficznej otrzymanego roztworu.
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4. Odczynniki, roztwory
i materialy

Do analizy nalezy stosowac, o ile nie zazna-
czono inaczej, odczynniki o stopniu czystosci
co najmniej cz.d.a.

Substancje stosowane w analizie nalezy wa-
zy¢ z doktadnoscia do 0,0002 g.

Czynno$ci zwigzane z rozpuszczalnikami
organicznymi nalezy wykonywac pod sprawnie
dziatajagcym wyciggiem laboratoryjnym.

Zuzyte roztwory i odczynniki nalezy gro-
madzi¢ w przeznaczonych do tego celu pojem-
nikach i przekazywa¢ do zaktaddéw zajmuja-
cych sie ich unieszkodliwianiem.

4.1. Nitroetan

4.2. Octan etylu

4.3. Roztwor wzorcowy podstawowy

nitroetanu

Do zwazonej kolby miarowej o pojemnosci 50 ml
odmierzy¢ 72 pl (okoto 75 mg) nitroetanu wg
punktu 4.1., kolbe zwazy¢, uzupetic¢ do kreski
octanem etylu wg punktu 4.2. i doktadnie wy-
mieszaé. Stezenie zwigzku w tak przygotowa-
nym roztworze wynosi 1,5 mg/ml. Obliczy¢ do-
ktadng zawarto$¢ nitroetanu w 1 ml roztworu.
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Roztwoér przechowywany w chtodziarce jest
trwaly przez co najmniej pigé dni.

4.4. Roztwory wzorcowe robocze nitroetanu
Do sze$ciu kolb miarowych o pojemnosci 10 ml
odmierzy¢ kolejno: 0,5; 0,6; 1,2; 2; 51 10 ml
roztworu wzorcowego podstawowego wg punktu
4.3., uzupetni¢ do kreski octanem etylu wg punk-
tu 4.2. i wymiesza¢. Zawartos¢ nitroetanu w 1 ml
tak przygotowanych roztworéw wynosi 0dpo-
wiednio w miligramach: 0,075; 0,9; 0,18; 0,3;
0,75i1,5.

Roztwory przechowywane w chtodziarce sg

trwate przez co najmniej piec dni.

4.5. Gazy sprezone do chromatografu
Stosowac hel jako gaz nosny, wodor i powie-
trze do detektora o czystosci wedtug instrukcji
do chromatografu.

5. Przyrzady pomiarowe i sprzet
pomocniczy

5.1. Chromatograf gazowy
Stosowa¢ chromatograf gazowy z detektorem
ptomieniowo-jonizacyjnym i elektronicznym
integratorem.

5.2. Kolumna chromatograficzna
Stosowa¢ kolumng chromatograficzng umozli-
wiajacag rozdzial nitroetanu od octanu etylu i
innych substancji wystepujacych jednoczesnie
w badanym powietrzu, np.: kolumne kapilarng
HP-20M o dhugosci 50 m, Srednicy wewnetrz-
nej 0,32 mm i grubosci filmu 0,3 pm.

5.3 Strzykawki do cieczy
Stosowac strzykawki do cieczy o pojemnosci 5 +
1000 pl.

5.4. Naczynka do desorpcji
Stosowa¢ naczynka szklane do desorpcji o po-
jemnosci okoto 3 ml z nakretkami wyposazonymi
w zawory 1 uszczelki silikonowe, co umozliwia
pobieranie roztworu bez otwierania naczynek.

5.5. Pompa ssaca
Stosowac¢ pompe ssaca umozliwiajgca pobiera-
nie probek powietrza ze stalym strumieniem
objetosci wg punktu 6.

5.6. Rurki pochtaniajace
Stosowa¢ dostgpne w handlu gotowe rurki
szklane wypelione dwiema warstwami wegla
aktywnego (100 i 50 mg) rozdzielonymi i ogra-

niczonymi wtéknem szklanym. Kazda uzywana
partic rurek zawierajacych wegiel aktywny
nalezy zbada¢ zgodnie z punktem 10., ustalajac
wspotczynnik desorpcji dla nitroetanu.

6. Pobieranie probek powietrza

Probki powietrza nalezy pobiera¢ zgodnie z
procedurg zawarta w normie PN-Z-04008-7. W
miejscu pobierania probek przez rurke pochta-
niajacg wg punktu 5.6. przepusci¢ do 10 1 ba-
danego powietrza ze stalym strumieniem obje-
tosci nie wigkszym niz 5 1/h. Pobrane probki
przechowywane w zamrazalniku chtodziarki
zachowujg trwatos¢ przez piec dni.

7. Warunki pracy chromatografu

Warunki pracy chromatografu nalezy tak do-
bra¢, aby uzyska¢ rozdziat nitroetanu od octanu
etylu oraz innych substancji jednocze$nie wy-
stepujacych w badanym powietrzu.

W przypadku stosowania kolumny chroma-
tograficznej o parametrach wg punktu 5.2.
przyktadowe warunki wykonania oznaczania sa
nastepujace:

— temperatura dozownika 150 °C

— temperatura kolumny 80 °C
— temperatura detektora 180 °C
— strumien objetosci helu

przez kolumng 1,5 ml/min
— strumien objetosci

wodoru 45 ml/min
— strumien objetosci

powietrza 400 ml/min
— dzielnik probki 5:1.

8. Sporzadzanie krzywej
WZOrcowej

Do chromatografu wstrzykna¢ strzykawka wg
punktu 5.3. po 1 ul roztworow wzorcowych
roboczych wg punktu 4.4. Przed pobraniem
probki do wstrzyknigcia strzykawke nalezy
wielokrotnie przeptukaé¢ odmierzanym roztwo-
rem. Wykona¢ dwukrotny pomiar z kazdego
roztworu wzorcowego. Odczyta¢ powierzchnig
pikow wedlug wskazan integratora i obliczy¢
srednig arytmetyczng. Roznica miedzy wyni-
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kami oznaczan a warto$cig srednig nie powinna
by¢ wieksza niz 5% warto$ci $redniej. Nastep-
nie wykresli¢ krzywa wzorcows, odktadajac na
osi odcietych zawarto$¢ nitroetanu w 1 ml roz-
tworow wzorcowych w miligramach, a na oSi
rzednych — odpowiadajace im $rednie po-
wierzchnie pikow.

Dopuszcza si¢ automatyczne integrowanie
danych i sporzadzanie krzywej wzorcowej.

9. Wykonanie oznaczania

Po pobraniu probki powietrza przesypa¢ od-
dzielnie kazda warstwe wegla z rurki pochta-
niajacej do naczynek wg punktu 5.4. Nastepnie
doda¢ strzykawka wg punktu 5.3. po 1 ml octa-
nu etylu wg punktu 4.2., naczynka szczelnie
zamkna¢ 1 pozostawi¢ na 30 min, wstrzasajac
ich zawarto$cig co pewien czas. Nastepnie po-
bra¢ po 1 pl roztworu znad dtuzszej warstwy
sorbenta i bada¢ chromatograficznie w warun-
kach okreslonych w punkcie 7. Z kazdego roz-
tworu nalezy wykona¢ dwukrotny pomiar. Od-
czyta¢ z uzyskanych chromatograméw po-
wierzchnie pikow nitroetanu wg wskazan inte-
gratora i obliczy¢ $rednig arytmetyczng. Rozni-
ca migdzy wynikami nie powinna by¢ wigksza
niz + 5% tej wartosci. Z krzywych wzorcowych
odczyta¢ zawarto$¢ oznaczanej substancji w 1 ml
badanego roztworu.

W taki sam sposob wykona¢ oznaczanie ni-
troetanu w roztworze znad krotszej warstwy sor-
benta. Ilo§¢ substancji oznaczonej w krotszej
warstwie sorbenta nie powinna przekracza¢ 10%
ilosci oznaczonej w dluzszej warstwie, W prze-
ciwnym razie wynik nalezy traktowac jako orien-
tacyjny.

10. Wyznaczanie wsp6tczynnika
desorpcji

Do pigciu naczynek wg punktu 5.4. przesypaé
dtuzsza (100 mg) warstwe wegla aktywnego z
rurki pochlaniajacej wg punktu 5.6. Nastepnie
doda¢ po 1 pl nitroetanu wg punktu 4.1. W
szostym naczynku przygotowaé probke kon-
trolng zawierajacg tylko wegiel. Naczynka
szczelnie zamkng¢ i pozostawi¢ do nastgpnego
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dnia. Nastgpnie doda¢ strzykawka wg punktu
5.3. po 1 ml octanu etylu wg punktu 4.2. Na-
czynka ponownie zamkna¢ i przeprowadzié
desorpcje w ciagu 30 min, wstrzasajac co pe-
wien czas ich zawarto$cia. Jednocze$nie wyko-
na¢ oznaczanie badanej substancji co najmniej
W trzech roztworach poréwnawczych, przygo-
towanych przez dodanie do 1 ml octanu etylu
wg punktu 4.2. po 1 pl nitroetanu wg punktu
4.1. Oznaczanie badanej substancji wykonaé
wedtug punktu 9.

Wspbtezynnik desorpcji dla nitroetanu (d)
obliczy¢ na podstawie wzoru:

d= M,
Pp
w ktorym:

Py — $rednia powierzchnia piku nitroetanu
na chromatogramach roztworow po de-
sorpcji,
P, — $rednia powierzchnia piku o czasie
retencji nitroetanu na chromatogramach
roztworu kontrolnego,
P, — sérednia powierzchnia piku nitroetanu
na chromatogramach roztworéw porow-
nawczych.

Nastepnie obliczy¢ $rednig warto§¢ wspot-
czynnikow desorpcji dla nitroetanu (g ) jako
$rednig arytmetyczng otrzymanych wartoSci
(d).

Wspoélczynnik desorpcji nalezy zawsze
oznacza¢ dla kazdej nowe;j partii wegla.

11. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie nitroetanu (X) w badanym powietrzu
obliczy¢ w miligramach na metr sze$cienny, na
podstawie wzoru:

x ={M*Me) 160q

w ktorym:
m; — masa nitroetanu w roztworze znad
dhuzszej warstwy sorbenta odczytana z
krzywej wzorcowej, w miligramach,
m, — masa nitroetanu w roztworze znad krot-
szej warstwy sorbenta odczytana z krzywej
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wzorcowej, w miligramach, d - $rednia warto$¢ wspotczynnika desorp-

V - objeto$¢ przepuszczonego powietrza ¢ji wyznaczonego zgodnie z punktem 10.
przez rurke pochtaniajaca, w litrach,

INFORMACJE DODATKOWE

Badania wykonano, stosujac chromatograf — granica wykrywal-
gazowy Hewlett—Packard model HP 6890 z nosci, LOD 0,035 pg/ml
systemem komputerowym Hewlett—Packard i — granica oznaczal-
programem ChemiStation, detektorem ptomie- nosci, LOQ 0,1 pg/ml
niowo-jonizacyjnym oraz kolumna kapilarna — wspotczynnik kore-
HP-20M o dtugosci 50 m i $rednicy wewnetrz- lacji, R 1
nej 0,32 mm oraz grubosci filmu 0,3 pm. — calkowita precyzja

Na podstawie wynikow przeprowadzonych badania, Ve 5,57%
badan uzyskano nastepujace dane walidacyjne: — wzglgdna niepewnos¢

— zakres pomiarowy 0,075 + 1,5 mg/ml catkowita 12,05%

(7,5 + 150 mg/m® — niepewnos$¢ rozszerzona 24,1%.

dla probki powie-
trza 10 1)
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