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Streszczenie

W wyniku przeprowadzonych badan opraco-
wano metode oznaczania mieszaniny izomeréw
nitropropanu w powietrzu na stanowiskach
pracy z zastosowaniem chromatografii gazowej
z detekcja pfomieniowo-jonizacyjna.

Metoda polega na adsorpcji par nitropropanu na
weglu Carbosieve S-11I, ekstrakcji chloroformem
oraz analizie chromatograficznej otrzymanego

roztworu. Metoda umozliwia oznaczanie 1-nitro-
propanu i/lub 2-nitropropanu w zakresie stezen
3 + 60 mg/m? dla probki powietrza o objetosci
12 11 w zakresie stezenr 0,3 + 6 mg/m? dla prébki
powietrza o objetosci 120 1.

Opracowana metoda oznaczania nitropropanu
zostala zapisana w postaci procedury analitycz-
nej, ktérg zamieszczono w Zataczniku.

Publikacja przygotowana na podstawie wynikdw uzyskanych w ramach II etapu programu wieloletniego pn.
Poprawa bezpieczenistwa i warunkéw pracy” finansowanego w latach 2011-2013 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 new procedure has been developed for the
assay of 1-nitropropane and 2-nitropropane with
gas chromatography with a flame ionization
detector. This method is based on the adsorption
of nitropropane vapors on Carbosieve S-III,
desorption with chloroform and chromato-
graphic analysis of the obtained solution. The

working range is 3 to 60 mg/m? for a 12-L air
sample and 0.3 to 6 mg/m?3 for a 120-L air sam-
ple. The developed method of determining 1-
nitropropane and 2-nitropropane has been rec-
orded as an analytical procedure, which is avail-
able in the Appendix.

WPROWADZENIE

Nitropropan jest mieszaning dwoch izomerow:
I-nitropropanu (1-NP) i 2-nitropropanu (2-NP),
(rys. 1.). Obie substancje sg bezbarwnymi, pal-
nymi cieczami, ktore podczas grzania tworza
mieszaniny wybuchowe z powietrzem. Substan-
cje te sg bardzo lotne, a duze stgzenie ich par w
powietrzu moze wystapi¢ nawet w temperaturze
pokojowej. Stwarzaja ryzyko wybuchu w kon-

HC - CH, - CH,- NO,

I-nitropropan (CAS: 108-03-2)

takcie z: kwasami, zasadami, utleniaczami oraz
tlenkami metali ciezkich. Sa rozpuszczalne w
wodzie i w wielu rozpuszczalnikach organicz-
nych, a takze sg dobrymi rozpuszczalnikami dla
wielu zwigzkéow organicznych (EPA 2007;
HSDB 2011; GESTIS 2012; Sigma-Aldrich
2011).

HC - CH - CH,
|
NO,

2-nitropropan (CAS: 79-46-9)

Rys. 1. Wzory strukturalne izomeréw nitropropanu (CAS: 25322-01-4): 1-nitropropanu i 2-nitropropanu

Nitropropan jest otrzymywany w wyniku ni-
trowania propanu kwasem azotowym lub ditlen-
kiem azotu (w fazie gazowej), (rys. 2.). W wy-
niku nitrowania alkandéw otrzymuje si¢ miesza-
ning mononitroalkanéw C; - Cs (rys. 2). Prowa-

dzac reakcje nitrowania propanu ditlenkiem
azotu, uzyskuje sie wiekszy udzial nitrometanu i
I-nitropropanu (Bogoczek, Kociotek-Balawejder
1992; Bortel, Koneczny 1992).

CH,CH,CH,+ HNO,—=— CHNO,
+

25%

CH,CH,NO, 10%

CH:C,HZC,HZ.\'O2 25%

CH:-CH-CHS 40%
NO,

Rys. 2. Proces nitrowania propanu
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Dane na temat krajowej i Swiatowej produk-
cji izomeréw nitropropanu nie sa dostgpne. W
USA produkcja 2-nitropropanu w 1977 r. wyno-
sita 13 600 t. Duze ilosci 2-nitropropanu sg pro-
dukowane w USA i we Francji INCHEM 1992).

1-Nitropropan jest stosowany nie tylko do
produkcji innych substancji chemicznych, lecz
takze jako dodatek do farb i klejéw (na bazie
rozpuszczalnikoéw) oraz rozpuszczalnik do reak-
cji chemicznych.

2-Nitropropan jest wykorzystywany jako
rozpuszczalnik do: klejow, farb, lakieréw, poli-
merow i materialow syntetycznych. Moze by¢
takze stosowany jako potprodukt do wytwarza-
nia $rodkéw farmaceutycznych i barwnikow, a
takze jako dodatek do paliwa w samochodach
wyscigowych. 2-Nitropropan wystepuje w dy-
mie tytoniowym (Health Canada 2010; NTP
2011). Dawniej 2-nitropropan byl stosowany
jako rozpuszczalnik do ekstrakcji jadalnych
tluszezow i olejow, dzisiaj nie moze by¢ stoso-
wany w przemys$le spozywczym (INCHEM
2001; 2006).

Narazenie zawodowe na 2-nitropropan wy-
stepuje podczas: produkcji, malowania farbami
zawierajacymi te substancje, w procesie druko-
wania oraz wszegdzie tam, gdzie jest stosowany
jako rozpuszczalnik INCHEM 1992; NTP 2011).

W warunkach narazenia zawodowego mie-
szaniny izomerow nitropropanu sg wchtaniane
do organizmu gtéwnie przez drogi oddechowe.

Ze wzgledu na zagrozenia dla zdrowia ludzi
1-nitropropan zostat zaklasyfikowany w WE (nr
1272/2008) jako substancja: ciekta tatwopalna,
kategoria zagrozenia 3., wykazujaca toksycz-
nos¢ ostrag przy wdychaniu, kategoria zagrozenia
4., po naniesieniu na skor¢ i po potknieciu, ka-
tegoria zagrozenia 4. z przypisanymi zwrotami
zagrozenia:

—H226 — tatwopalna ciecz i pary

— H302 — dziata szkodliwie po potknieciu

— H312 — dziata szkodliwie w kontakcie ze

skorg

— H332 — dziala szkodliwie w nastgpstwie

wdychania (Sigma-Aldrich 2011).

2-Nitropropan, ze wzgledu na zagrozenia dla
zdrowia ludzi, zostat zaklasyfikowany jako sub-
stancja: ciekta tatwopalna, kategoria zagrozenia
3., rakotworcza, kategoria zagrozenia 1.B, wy-
kazujaca toksycznos¢ ostra przy wdychaniu i po

polknieciu, kategoria zagrozenia 4. z przypisa-
nymi zwrotami zagrozenia:
— H226 — tatwopalna ciecz i pary
— H302 — dziata szkodliwie po potknigciu.
— H332 - dziala szkodliwie w nastepstwie
wdychania
—H350 — moze powodowac raka (Sigma-
-Aldrich 2012).

W IARC zaklasyfikowano 2-nitropropan do
substancji rakotwdrczych (grupa 2.B), (IARC
1982; 1999).

W przypadku zatrucia ostrego parami 1-nitro-
propanu moga wystapi¢: mdtosci, bole glowy,
biegunka i kaszel. 1-Nitropropan w duzych ste-
zeniach wywotuje: tzawienie oczu, zaczerwie-
nienie spojowek, sennos$¢, drgawki, sinoniebie-
skie zabarwienie skory i blon $luzowych oraz
utrate przytomnosci (Baza danych... 2008).

Objawy zatrucia ostrego parami 2-nitro-
propanu sg podobne do objawdw zatrucia parami
I-nitropropanu. Dodatkowo 2-nitropropan w bar-
dzo duzych stezeniach wywotuje ostre i cigzkie
uszkodzenie watroby. Przewlekty lub powtarza-
jacy sie kontakt 2-nitropropanu ze skérg powo-
duje jej wysuszenie i stany zapalne. Powtarzaja-
ce si¢ narazenie inhalacyjne na pary w stgze-
niach przekraczajacych 90 mg/m3 wywoluje:
bole glowy, mdlosci, wymioty, a takze utrate
faknienia (baza danych CIOP-PIB 2008; Wnuk,
Szymczak 2002).

Wartosci normatywoéw higienicznych w Pol-
sce dla mieszaniny izomeréw nitropropanu wy-
nosza: najwyzsze dopuszczalne stezenie (NDS)
30 mg/m3 i najwyzsze dopuszczalne stezenie
chwilowe (NDSCh) 70 mg,/m3 (Rozporzadze-
nie... 2002).

Znane sa trzy metody oznaczania nitropro-
panu w powietrzu na stanowiskach pracy.

Metoda kolorymetryczna podana w polskie;j
normie PN-Z-04150-02:1985 dotyczy oznacza-
nia 2-nitropropanu w powietrzu na stanowiskach
pracy. Zgodnie z metodg podang w normie
probki powietrza sa pobierane na ptuczki betl-
kotkowe wypelnione stezonym kwasem siarko-
wym. Oznaczanie polega na odszczepieniu gru-
py nitrowej przez ogrzewanie 2-nitropropanu w
stezonym kwasie siarkowym. Produkt reakcji
utworzonego kwasu azotowego z rezorcyng
wywotuje fioletowe zabarwienie roztworu, ktére
jest podstawa pomiaru spektrofotometrycznego.
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Trwatos¢ badanych roztworéw wynosi 24 h.
Metode¢ t¢ mozna stosowa¢ w obecnosci nitroal-
kanéw pierwszorzedowych (nitrometan, nitro-
etan, 1-nitropropan), natomiast drugorzedowe i
niektore trzeciorzedowe nitroalkany oraz nitro-
chloroalkany, zwlaszcza te, ktére majg podstaw-
niki przy tym samym atomie wegla, przeszka-
dzaja oznaczaniu.

Najmniejsze stezenie 2-nitropropanu (dla 5 1
powietrza), jakie mozna oznaczy¢ tg metoda,
wynosi 10 mg/m3.

W OSHA (OSHA 1984) opracowano metode
oznaczania 1-nitropropanu i 2-nitropropanu pole-
gajacg na pobieraniu probki powietrza na rurki
szklane wypelione zywica XAD-4 (80/40 mg).
Po pobraniu 4 | powietrza probki desorbowano
disiarczkiem wegla. Tak uzyskany roztwdr ana-
lizowano z zastosowaniem chromatografu ga-
zowego z detekcja plomieniowo-jo-nizacyjna
(GC-FID). Wigksza ilo§¢ powietrza nie moze
by¢ pobierana na rurki wypeklione zywica
XAD-4 ze wzgledu na przedostawanie si¢ sub-
stancji do drugiej warstwy (zabezpieczajacej).
Migracje nitropropanu z dluzszej warstwy zywicy
XAD-4 (80 mg) do krotszej (40 mg) zaobserwo-
wano réwniez podczas przechowywania probek
w chiodziarce. Zakres krzywej wzorcowej wy-
nosi 45,95 + 181,7 mg/m’.

W NIOSH (NIOSH 1994) opracowano me-
tode oznaczania 2-nitropropanu w powietrzu na
stanowiskach pracy polegajaca na przepuszcze-
niu 2 | powietrza przez rurke szklang wypetnio-
ng Chromosorbem 106 (100/50 mg), desorpcji

octanem etylu i chromatograficznym oznaczeniu
(GC-FID) tak uzyskanego roztworu. Zakres
krzywej wzorcowej wynosi 5 =+ 100 mg/m’.
Metoda ta moze by¢ stosowana w obecnosci:
heksan-2-onu, 1-nitropropanu, toluenu i ksyle-
nu.

W niniejszej pracy przedstawiono nowa meto-
de oznaczania mieszaniny izomeréw nitropropanu,
zgodng z procedurg zawarta w polskiej normie
PN-EN 482:2012, ktéra umozliwia selektywne
oznaczanie 1-nitropropanu i/lub 2-nitropropanu w
powietrzu srodowiska pracy, w dwdéch zakresach
stezen: 3 + 60 mg/m’ (1/10 do 2 wartosci NDS)
dla probki powietrza 12 1 oraz 0,3 + 6 mg/m3 dla
probki powietrza 120 1. Zakres o nizszych stgze-
niach odnosi si¢ gldwnie do oznaczania 2-nitro-
propanu, poniewaz ta substancja zostala zakla-
syfikowana jako rakotworcza kategorii 1.B
(WE) nr 1272/2008. W wielu panstwach nie sa
ustalane wartosci normatywow higienicznych
dla substancji rakotworczych, poniewaz uwaza
si¢, ze nie mozna ustali¢ bezpiecznych poziomow
narazenia dla takich substancji, a wigc jedynie
zaznacza si¢ je jako rakotworcze (Anglia, Niem-
cy). Lista substancji rakotworczych jest wciaz
modyfikowana, natomiast wartosci najwyzszych
dopuszczalnych stezen dla substancji rakotwor-
czych w powietrzu sa zmniejszane. Powoduje to
konieczno$¢ obnizenia zakresu analitycznego w
stosowanych do tej pory metodach oznaczania.
Z tego powodu przeprowadzono dodatkowe
badania w celu umozliwienia oznaczania 2-ni-
tropropanu na nizszych poziomach stezen.

CZESC DOSWIADCZALNA

Aparatura

W badaniach zastosowano chromatograf gazo-
wy HP 6890 (Hewlett-Packard, Niemcy) z de-
tektorem plomieniowo-jonizacyjnym oraz au-
tomatycznym podajnikiem prébek. Do sterowa-
nia procesem oznaczania i zbierania danych
zastosowano oprogramowanie ChemStation.

W badaniu stosowano kolumne kapilarng ty-
pu HP-FFAP o dlugosci 50 m, $rednicy we-
wngetrznej 0,32 mm z 2-nitrotereftalanem glikolu
polietylenowego i grubosci filmu 0,5 pm (Agilent
Technologies, USA).
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Do pobierania probek powietrza wykorzy-
stano aspiratory typu Pocket pump (SKC Inc.,
USA), o zakresie pracy 20 + 225 ml/min (1,2 +
13,5 1/h), Gilair 5 (Sensidyne, USA), o zakresie
pracy 750 = 5000 ml/min (45 = 300 I/h), AP-8
(TWO-MET, Polska) z adapterem niskich prze-
plywow, o zakresie pracy 5 + 4500 ml/min (0,3 +
270 1/h). Do przeprowadzenia desorpcji analitow z
sorbentéw zastosowano wytrzasarke mechaniczng
WL-2000 (JWElIectronic, Polska). Do odwazania
wzorcOw stosowano wage analityczng Sartorius
TE214S (Sartorius Corporation, USA). Do prze-
chowywania probek zastosowano eksykator szaf-
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kowy serii EKS (WSL, Polska), natomiast do
przechowywania probek i roztworéw zastosowa-
no chtodziarko-zamrazarke ARDO CO23B-2H
(Merloni, Polska).

Odczynniki i materialy

W badaniach zastosowano nastgpujace odczyn-
niki: 1-nitropropan, 2-nitropropan, disiarczek
wegla, aceton, eter naftowy (Sigma-Aldrich,
Niemcy), nitrometan, nitroetan, chloroform
(Merck, Niemcy), heksan-2-on (Acros Organics,
USA), octan etylu, N, N-dimetyloformamid
(POCH, Polska), tetrachloroeten, 1,4-dioksan
(Redel de Haén, Niemcy), propan-2-ol oraz
toluen (J.T. Baker, Holandia). Do badan zasto-
sowano odczynniki o czystosci co najmniej
cz.d.a.

Ponadto wykorzystano: rurki szklane Ana-
sorb CMS wypehione dwiema warstwami
(100/50 mg) wegla Carbosieve S-III, SKC nr
kat. 226-121 (SKC, USA), rurki szklane wypel-
nione zelem krzemionkowym (200/50 mg) i
weglem aktywnym (100/50 mg), (ZUP Anali-
tyk, Polska), a takze szklo laboratoryjne i strzy-
kawki do cieczy.
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Warunki oznaczania
chromatograficznego

Na podstawie danych w piSmiennictwie oraz
wynikéw badan wstepnych ustalono warunki
chromatograficznego oznaczania (GC-FID) 1- i
2-nitropropanu:

— temperatura kolumny 100 °C
— temperatura dozownika 240 °C
— temperatura detektora 250 °C
— strumien objetosci:
- gazu nosnego (helu) 1 ml/min
- wodoru 40 ml/min
- powietrza 400 ml/min
— dzielnik prébki 10: 1
— objetos¢ dozowanej probki 1 pl.

Takie warunki pracy chromatografu umozli-
wily oznaczanie obu izomeréw nitropropanu
(rys. 3.) w obecnosci substancji wspotwystepu-
jacych, ktére moga wspolnie z izomerami nitro-
propanu wystepowaé w powietrzu na stanowi-
skach pracy (rys. 4., tab. 1.).

Przyjete zalozenia do opracowania metody
oznaczania izomerdw nitropropanu przedsta-
wiono w tabeli 2.

-

—

Czas [min)

Rys. 3. Chromatogram roztworu wzorcowego nitropropanu (kolumna HP-FFAP, temperatura kolumny 100 °C, de-
tektor FID: 1) chloroform, 2) 2-nitropropan, 3) 1-nitropropan)

Abzorbancja [mAT]
e 'E 1 I
o

k|
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Rys. 4. Chromatogram roztworu wzorcowego nitropropanu w obecnosci substancji wspdtwystepujacych (kolumna
HP-FFAP, temperatura kolumny 100 °C, detektor FID: 1) disiarczek wegla, 2) aceton, 3) toluen, 4) heksan-2-on,
5) 2-nitropropan, 6) nitrometan, 7) nitroetan, 8) 1-nitropropan)
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Tabela 1.

Czasy retencji substancji wspolwystepujacych z 1- i 2-nitropropanem (kolumna HP-FFAP, temperatura

kolumny 100 °C, detektor FID)

Substancja

Czas retencji #z, min

Eter naftowy
Disiarczek wegla
n-Heksan
Aceton

Metanol

Octan etylu
Propan-2-ol
Chloroform
Toluen
Tetrachloroeten
1,4-Dioksan
Heksan-2-on
2-Nitropropan
Nitrometan
Nitroetan
1-Nitropropan
N,N-Dimetyloformamid

5,34
5,67
5,39
5,84
6,05
6,11
6,43
7,20
8,10
8,23
8,47
8,68
9,62
10,40
10,59
12,39
> 23 min

Tabela 2.

Zalozenia przyjete do opracowania metody oznaczania nitropropanu

Parametry metody

1-Nitropropan 2-Nitropropan

Objetos¢ pobranego powietrza do badan

Zakres stezen w powietrzu

Ilo$¢ rozpuszczalnika uzytego do desorpcji z prébnika
Zakres roztworow kalibracyjnych

121 1201
3+ 60 mg/m’ 0,3 = 6 mg/m’
1 ml 1 ml

36 + 720 pg/ml 36 + 720 pg/ml

WYNIKI BADAN I ICH OMOWIENIE

Wybér adsorbenta i desorbenta

Opierajac si¢ na danych pismiennictwa (OSHA
1984), ustalono, ze izomery nitropropanu bardzo
dobrze adsorbujg si¢ na weglu aktywnym, nato-
miast trudno desorbujg. Z kolei na zywicy XAD-4
oraz Chromosorbie 106 (NIOSH 1994) nie ad-
sorbujg si¢ zbyt dobrze i podczas pobierania
wiekszej ilosci powietrza przedostaja si¢ do dru-
giej warstwy sorbenta. Z tego powodu przebada-
no mozliwo$¢ zastosowania: zelu krzemionko-
wego, wegla aktywnego oraz wegla Carbosieve
S-II1 (dedykowanego dla substancji lotnych
C;-Cs) jako sorbentéw dla izomeréw nitropropa-
nu i sprawdzenia réznych rozpuszczalnikéw
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organicznych jako desorbentow. Wyniki badan
wstepnych przedstawiono w tabeli 3. Najwieksza
warto$¢ wspdtczynnika desorpcji uzyskano dla
zelu krzemionkowego jako sorbenta oraz metano-
lu jako desorbenta, ktora dla 1-nitropropanu wy-
niosta 0,96, a dla 2-nitropropanu — 0,94. W przy-
padku wegla aktywnego jako sorbenta i chloro-
formu jako desorbenta, warto$¢ wspolczynnika
desorpcji dla 1-nitropropanu wyniosta 0,79, a dla
2-nitropropanu — 0,68. Natomiast w przypadku
stosowania wegla Carbosieve S-111 jako sorbenta
takze chloroform okazat si¢ najlepszym desor-
bentem dla nitropropanu. Wspdtczynnik desorpcji
dla 1-nitropropanu wyniost 0,89, a dla 2-nitro-
propanu — 0,90.
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Tabela 3.
Desorpcja statyczna 1- i 2-nitropropanu (kolumna HP-FFAP, temperatura kolumny 100 °C, detektor FID)

S I Wspdtezynnik desorpcji

1-NP 2-NP

Wegiel aktywny aceton 0,61 0,54
Wegiel Carbosieve S-111 aceton 0,75 0,74
Wegiel aktywny octan etylu 0,60 0,50
Wegiel Carbosieve S-111 octan etylu 0,61 0,54
Wegiel aktywny chloroform 0,79 0,68
Wegiel Carbosieve S-I11 chloroform 0,89 0,90
Wegiel aktywny n-heksan 0,32 0,32
Wegiel Carbosieve S-I11 n-heksan 0,33 0,39
Wegiel aktywny disiarczek wegla 0,54 0,44
Wegiel Carbosieve S-111 disiarczek wegla 0,85 0,86
Wegiel aktywny disiarczek wegla: propan-2-ol (98:2) 0,59 0,43
Wegiel Carbosieve S-I1I disiarczek wegla: propan-2-ol (98:2) 0,82 0,81
Wegiel aktywny tetrachloroeten 0,68 0,66
Wegiel aktywny 1,4-dioksan 0,63 0,63
Wegiel aktywny N, N-dimetyloformamid 0,52 0,66
Zel krzemionkowy metanol 0,96 0,94

Pobieranie prébek powietrza

Sprawdzono mozliwo$¢ zastosowania rurki
szklanej wypetionej zelem krzemionkowym do
pochtaniania par izomeréw nitropropanu oraz
metanolu jako rozpuszczalnika do desorpcji. W
tym celu do rurki (na wiokno szklane poprze-
dzajace pierwsza warstwe zelu) wprowadzono
za pomoca strzykawki po 2 i 4 pl czystych sub-
stancji (1- i 2-nitropropanu) i przepuszczano 12 1
powietrza ze strumieniem objgtosci 12 i 6 I/h.
Nastepnie przeprowadzono desorpcje metano-
lem z dluzszej warstwy zelu i oddzielnie z krot-
szej warstwy kontrolnej. Na podstawie wynikéw
badan stwierdzono wickszg ilo§¢ izomeréw
nitropropanu w drugiej warstwie zelu krzemion-
kowego niz w warstwie pierwszej. Oznacza to,
ze 1- i 2-nitropropan nie zatrzymuja si¢ na zelu
krzemionkowym. Z tego powodu powtorzono
badania adsorpcji nitropropanu dla  wegla
Carbosieve S-III (100/50 mg) i chloroformu
jako desorbenta. Otrzymane wyniki przedsta-
wiono w tabeli 4. Drugie warstwy wegla Carbo-

sieve S-III nie zawieraly izomerow nitropropa-
nu. Nitropropan bardzo dobrze adsorbuje si¢ na
weglu Carbosieve S-III. Identyczne badania
przeprowadzono dla probki powietrza 120 1. Na
wlokno szklane znajdujace si¢ przed pierwsza
warstwa wegla naniesiono 4 pl 2-nitropropanu i
przepuszczano 120 1 powietrza ze strumieniem
objetosci: 120; 60 i 20 I/h. Podczas przepusz-
czania 120 | powietrza ze strumieniem objgtosci
120 i 60 1/h nieznaczne ilosci 2-nitropropanu
(okoto 4,5%) przedostaly sie¢ do drugiej war-
stwy, natomiast gdy powietrze zostato przepusz-
czane przez probnik ze strumieniem objetosci
20 1/h w drugiej warstwie wegla nie wykryto
obecnosci 2- nitropropanu (tab. 5.). Takie same
badania przeprowadzono, nanoszac 2 pl 2-ni-
tropropanu i 2 pl 1-nitropropanu na widkno
szklane znajdujace si¢ przed pierwsza warstwa
wegla Carbosieve S-III i przepuszczajac 120 1
powietrza ze strumieniem objetosci: 120; 60 i
20 I/h (tab. 6.). Na podstawie wynikéw badan
stwierdzono, ze nitropropan nie przedostaje si¢
do drugiej warstwy wegla.
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Wyniki adsorpcji izomeréw nitropropanu na weglu Carbosieve S-11I (12 1 powietrza), (kolumna HP-FFAP,
temperatura kolumny 100 °C, detektor FID)

Strumien Przyblizone Powierzchnia pikéw nitropropanu | Zawartos¢ substancji
objetosci i stezenie w roztworach po desorpcji wll TVETELETE
BT A Substancja subst'fmql (wg wskazan ChemStation) (procent 110§c1
ietrza. h W powietrzu, oznaczonej

powietrza, mg/m3 I warstwa II warstwa w I warstwie)

12 1-NP 167 1046,0 - -

2-NP 167 1147,2 - -

12 1-NP 330 2410,6 — -

2-NP 330 24248 - -

6 1-NP 167 1097,4 - -

2-NP 167 957.9 - -

6 1-NP 330 2050.9 - -

2-NP 330 22189 - -

Tabela 5.

Wyniki adsorpcji 2-nitropropanu (2-NP) na weglu Carbosieve S-11I (120 1 powietrza, stezenie substancji w
powietrzu 33 mg/m®), (kolumna HP-FFAP, temperatura kolumny 100 °C, detektor FID)

Strumien Przyl?lizf)ne Powierzchnia pikéw 2-nitropropanu Zawartos¢ substancji
objetosci stezenie w roztworach po desorpcji w II warstwie
SR Ea substancji (wg wskazan ChemStation) (procent ilosci
ietrza. Ih W powietrzu, oznaczonej
powietrza, mg/m’ I warstwa IT warstwa w [ warstwie)
120 33 25173 1133 4,5
60 33 27283 114,7 4,2
20 33 22912 - -
Tabela 6.

Wyniki adsorpcji 1-nitropropanu (1-NP) i 2-nitropropanu (2-NP) na weglu Carbosieve S-III (120 | powie-
trza, stezenie substancji w powietrzu 16,5 mg/m®), (kolumna HP-FFAP, temperatura kolumny 100 °C, de-

tektor FID)
Strumien Przyl?lizf)ne Powierzchnia pikéw nitropropanu Zawartos¢ substancji
objetosci ) stezenie w roztworach po desorpcji wll warstwie
pochtanianego Stz substgnql (wg wskazan ChemStation) (procent 110301
ietrza. Vh W powietrzu, oznaczonej

powietes. mg/m’ I warstwa 11 warstwa w I warstwie)

120 1-NP 16,5 1276,5 _ _

2-NP 16,5 1194.9 - -

60 1-NP 16,5 1396,8 - -

2-NP 16,5 1397.8 — —

20 1-NP 16,5 1189.,9 — —

2-NP 16,5 1188.9 — —

Na podstawie uzyskanych wynikow ustalono
sposéb pobierania probek powietrza zawieraja-
cego 1- i/lub 2-nitropropan: przez rurke szklang
wypelniong dwiema warstwami (100/50 mg)
wegla Carbosieve S-1II przepuszcza sig¢ 12 1
badanego powietrza (w przypadku spodziewa-
nych w powietrzu substancji o duzych steze-
niach) lub 120 | powietrza (w przypadku wystg-
powania w powietrzu substancji o mniejszych
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stezeniach) ze strumieniem objetosci nie wigk-
szym niz 120 I/h.

Badanie stopnia desorpcji dla trzech
stezen zakresu pomiarowego

W celu potwierdzenia poprawnosci ustalonych
warunkow wykonano trzy serie nastg¢pujacych
badan. Na wiokno szklane umieszczone przed
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100 mg warstwa wegla Carbosieve S-I1I nano-
szono do szesciu rurek adsorpcyjnych, w trakcie
pobierania probek powietrza po: 1; 5 i 10 pl
(razem 18 rurek) roztworu 1- i 2-nitropropanu w
chloroformie o stezeniu 72 mg/ml, co odpowia-
dato: 72; 360 i 720 pg nitropropanu. Przez rurki
przepuszczano 12 1 powietrza ze strumieniem
objetosci 12 I/h. Nastgpnie przeprowadzono
desorpcje nitropropanu z pierwszej warstwy
wegla oraz z drugiej warstwy zabezpieczajacej.
Sredni wspétezynnik desorpcji dla trzech po-
ziomoéw stezen 1-nitropropanu wynosi R = 67 +
0,9%, natomiast dla 2-nitropropanu R = 76 £
3%. Roztwory kontrolne uzyskane po desorpcji
drugiej warstwy zelu nie zawieraly badanej
substancji (R = 0). Warto$¢ wspolczynnika de-
sorpcji uzyskana w tych badaniach jest duzo
mniejsza, niz wartos¢ otrzymana w badaniach
wstepnych. Moze to wynika¢ z wykorzystania do
tej czgsci badan innej partii rurek sorpcyjnych, niz
te, ktére stosowano w badaniach wstepnych. W
celu uwzglednienia strat analitéw z powodu nie-
petnej desorpcji w calym zakresie krzywej wzor-
cowej, a takze uproszczenia procedury analitycz-
nego oznaczania izomeréw nitropropanu zapropo-

nowano sporzadzenie krzywej kalibracji z roztwo-
réw uzyskanych po desorpcji 1- i 2-nitropropanu z
wegla Carbosieve S-III. Wydajnos¢ desorpcji,
przy takim sposobie przeprowadzania kalibracji,
jest uwzgledniona w krzywej wzorcowe;j.

Kalibracja i precyzja

Oznaczanie kalibracyjne wykonywano dwiema
metodami. Pierwsza metoda polegala na sporza-
dzeniu roztworéw wzorcowych 1- i 2-nitropro-
panu w chloroformie. Zakres roztworé6w wzorco-
wych wynosit 36 + 720 pg/ml (doktadnie: 33,2 —
664 mg/ml dla 1-NP i 36,4 — 728 mg/ml dla 2-NP).
Wspotezynnik nachylenia ,,b " krzywej kalibracji
A dla 1-nitropropanu (rys. 5.) o réwnaniu y = bx +
a, charakteryzujacy czuto$¢ metody wynosi 0,83.
Liniowos¢ krzywej wzorcowej charakteryzowana
warto$cia wspotezynnika korelacji R = 0,9999.
Wspotezynnik nachylenia b krzywej kalibracji A
dla 2-nitropropanu (rys. 6.) o réwnaniu y = bx +
a wynosi 0,78. Liniowos¢ krzywej wzorcowej
charakteryzowana wartoscig ~ wspotczynnika
korelacji R? = 0,9999.

& krzywa A - z roztworéw wzorcowych
krzywa B - z roztworéw po desorpcji
600 v=0,8313x — 0,2883
R2=0,9999
500
£ 400
g
5
300
(@]
o
2 200 /
< y = 0,5477x — 6,8933
R?=0,9992
100 /
o L
0 200 400 600 800
Stezenie 1-nitropropanu, ug/ml

Rys. 5. Wykres zaleznosci pola powierzchni pikdw od stezenia 1-nitropropanu z roztwordw wzorcowych oraz z
roztwordw uzyskanych po desorpcji chloroformem z weggla Carbosieve S-11I (kolumna HP-FFAP, temperatura

kolumny 100 °C, detektor FID)
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®krzywa A - z roztworéw wzorcowych krzywa B - z roztwordéw po desorpcji
600
y =0,776x — 0,3035 /
500 RZ = 0,9999
£ 400
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g
=z 300
g / y=0,5959x — 6,9476
2 _
2 200 R? = 0,9986
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100
0
0 200 400 600 800
Stezenie 2-nitropropanu, pg/ml

Rys. 6. Wykres zaleznosci pola powierzchni pikdw od stezenia 2-nitropropanu z roztwordw wzorcowych oraz z
roztwordw uzyskanych po desorpcji chloroformem z weggla Carbosieve S-11I (kolumna HP-FFAP, temperatura

kolumny 100 °C, detektor FID)

Oceng precyzji oznaczen kalibracyjnych wy-
konano dla trzech serii roztworéw. Kazda seria
sktadata si¢ z roztwordw roboczych o stgze-
niach: 36; 54; 90; 180; 360 i 720 pg/ml. Wspol-
czynnik zmienno$ci wspotczynnika kalibracji
charakteryzujacy precyzje oznaczen kalibracyj-
nych dla calego zakresu stezen wynosi 2,44%
dla 1-nitropropanu i 2,6% dla 2-nitropropanu.

Drugg krzywa (krzywa B rys. 5. 1 6.) uzy-
skano po naniesieniu na 100 mg warstwe wegla
Carbosieve S-I11: 1; 2; 3; 5; 10 i 20 pl roztworu
wzorcowego 1- i 2-nitropropanu w chloroformie
o stezeniu okoto 36 mg/ml (36,4 mg/ml dla 1-NP i
35,8 mg/ml dla 2-NP) i pozostawiono do nastep-
nego dnia. Roztwodr uzyskany po desorpcji 1 ml
chloroformu oznaczano chromatograficznie.
Wspotczynnik nachylenia ,,b” krzywej kalibracji
B (rys. 5.) o rdwnaniu y = bx + a, charakteryzu-
jacy czuto$¢ metody drugiej dla 1-nitropropanu
wynosi 0,55, natomiast dla 2-nitropropanu — 0,6.
Oceng precyzji oznaczan kalibracyjnych wyko-
nano dla trzech serii roztworéw. Kazda seria
sktadata si¢ z roztworéw roboczych o stgze-
niach: 36; 72; 108; 180; 360 i 720 pg/ml.
Wspotczynnik korelacji charakteryzujacy linio-
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wos¢ krzywej wzorcowej 1-nitropropanu wynosi
R* = 0,9992, natomiast wsp6lczynnik zmiennosci
wspoltczynnika kalibracji wynosi 6%. Dla 2-ni-
tropropanu wspotezynnik korelacji wynosi R =
0,9986, a wspotczynnik zmiennosci wspdtczyn-
nika kalibracji — 5,45%.

Badanie trwalosci pobranych
probek powietrza

Trwalo$¢ pobranych probek powietrza w zalezno-
$ci od czasu i miejsca ich przechowywania badano
W nastepujacy sposob: do probnikéw na wiokno
szklane znajdujace si¢ przed pierwsza warstwa
wegla Carbosieve S-111 naniesiono po 5 pl roztwo-
ru 1- i 2-nitropropanu w chloroformie o stgzeniu
72 mg/ml. Przez rurki przepuszczono 12 | po-
wietrza ze strumieniem objetosci 12 1/h. Po po-
braniu prébek powietrza probniki przechowy-
wano w eksykatorze (temperatura okoto 20 °C) i
w chtodziarce (temperatura okoto 4 °C). Probki
analizowano w réznych odstepach czasu (po 5 i
12 dniach). Wyniki badan przedstawiono w
tabeli 7. Pobrane prébki przechowywane w
chlodziarce zachowuja trwatos¢ przez pie¢ dni.
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Tabela 7.

Wyniki badania trwaloe$ci pobranych probek powietrza 1-nitropropanu (1-NP) i 2-nitropropanu (2-NP),
(kolumna HP-FFAP, temperatura kolumny 100 °C, detektor FID)

Numer | Substan- Miejsce Czas . Sredple pola} 2 . | Odchylenie | Wspodtczynnik
" " . | przechowywania, | powierzchni | Srednia 3 AW
rurki cja przechowywania . o standardowe | zmiennosci, %
dni pikéw
1 1-NP eksykator 0 195.5 196,1 0,8 0,4
2 1-NP 196,7
1 1-NP eksykator 5 208,5 212.6 5.9 2.8
2 1-NP 216,8
1 1-NP chtodziarka 5 216,6 217,0 0,6 0,3
2 1-NP 2174
1 1-NP eksykator 12 1679 1712 0,5 0,3
2 1-NP 186.,0
3 1-NP 162,3
4 1-NP 168,6
1 1-NP chtodziarka 12 87.4 93,3 0,8 0,8
2 1-NP 92,2
3 1-NP 107,2
4 1-NP 86,3
1 2-NP eksykator 0 201,2 201,8 0,8 0,4
2 2-NP 2023
1 2-NP eksykator 5 251,2 251.8 0,9 0,4
2 2-NP 2524
1 2-NP chtodziarka 5 261,4 263,2 2.5 0,9
2 2-NP 264.9
1 2-NP eksykator 12 161,7 171,2 2,0 1,2
2 2-NP 178,1
3 2-NP 185,9
4 2-NP 158.9
1 2-NP chtodziarka 12 206,1 199.2 12,7 6.4
2 2-NP 214,1
3 2-NP 188,3
4 2-NP 188,1
Walidacja Walidacja metody potwierdzita jej przydat-

no$¢ do zamierzonego zastosowania. Na pod-
Walidacjg metody przeprowadzono zgodnie z  stawie wynikéw przeprowadzonych badan uzy-
wymaganiami zawartymi w normie PN-EN  skano dane walidacyjne, ktore przedstawiono w

482:2012. tabeli 8.
Tabela 8.
Dane walidacyjne metody
Substancja 2-Nitropropan 1-Nitropropan 2-Nitropropan 1-Nitropropan
Zakres pomiarowy 0,3 + 6 mg/m’ 3+ 60 mg/m’
Ilos¢ pobranego powietrza 1201 121
Zakres krzywej wzorcowej 36 + 720 pg/ml 36 + 720 pg/ml
Granica wykrywalnosci, LOD 3.9 ng/ml 2,4 ng/ml 3.9 ng/ml 2,4 ng/ml
(0,0325 pg/m’) (0,02 pg/m*) (0,325 pg/m*) (0,2 pg/m®)
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cd. tab. 8.
Substancja 2-Nitropropan 1-Nitropropan 2-Nitropropan 1-Nitropropan
Granica oznaczalnosci, LOQ 11,6 ng/ml 7.2 ng/ml 11,6 ng/ml 7.2 ng/ml
(0,097 pg/m®) (0,06 pg/m’) (0,97 pg/m’) (0,6 pg/m®)
Calkowita precyzja badania 5,09% 5,09% 5,09% 5,09%
Wzgledna niepewnos¢ catkowita 11,18% 11,19% 11,18% 11,19%

PODSUMOWANIE I WNIOSKI

Na podstawie wynikéw przeprowadzonych ba-
dan opracowano metode oznaczania izomeréw
nitropropanu w powietrzu na stanowiskach pra-
cy z zastosowaniem chromatografii gazowej z
detekcja ptomieniowo-jonizacyjna.

Zastosowana do opracowania metody ko-
lumna kapilarna HP-FFAP o dlugosci 50 m
pozwala na selektywne oznaczanie 1- i 2-ni-
tropropanu w obecnosci wielu rozpuszczalnikow
organicznych. Rurka adsorpcyjna wypetniona
weglem Carbosieve S-II1 (100/50 mg) umozli-
wia ilosciowe wyodrebnienie 1- i 2-nitro-
propanu z badanego powietrza. Probki przecho-
wywane w chlodziarce sa trwate przez pig¢ dni.
Zaproponowano sporzadzanie krzywej wzorco-
wej z uwzglednieniem etapu przygotowania
probki do analizy. W badanym zakresie stezen
(36 + 720 pg/ml) krzywe wzorcowe dla 1-ni-
tropropanu i 2-nitropropanu sa liniowe. Taki

sposob prowadzenia analizy powoduje skrdcenie
czasu jej trwania oraz zmniejszenie zuzycia
odczynnikéw. Uzyskano zadawalajace parame-
try analitycznego oznaczania zgodne z wytycz-
nymi zawartymi w normie PN-EN 482:2012.

Opracowana metoda oznaczania stezen izo-
merdéw nitropropanu moze byé wykorzystana do
wykonywania pomiarow stezen tych izomerdw
W powietrzu na stanowiskach pracy w zakresie:
3+ 60 mg/m3 dla prébki powietrza 12 1 (gdy
spodziewane sg duze stezenia substancji w po-
wietrzu) i 0,3 + 6 mg/m3 dla probki powietrza
120 1 (gdy powietrze zawiera mate ilosci sub-
stancji).

Na podstawie uzyskanych wynikéw opraco-
wano procedure analityczng oznaczania nitro-
propanu w powietrzu na stanowiskach pracy,
ktorg zamieszczono w Zataczniku.
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ZALACZNIK

PROCEDURA ANALITYCZNA OZNACZANIA IZOMEROW NITROPROPANU
W POWIETRZU NA STANOWISKACH PRACY
METODA CHROMATOGRAFII GAZOWE]

1. Zakres stosowania metody

Metod¢ podang w niniejszej procedurze stosuje
si¢ do oznaczania mieszaniny izomeréw nitro-
propanu (nr CAS: 25322-01-4), 1-nitropropanu
(CAS: 108-03-2) i 2-nitropropanu (CAS: 79-46-9)
W powietrzu na stanowiskach pracy z zastoso-
waniem chromatografii gazowej z detektorem
ptomieniowo-jonizacyjnym. Metode stosuje sie
podczas badania warunkéw sanitarnohigienicz-
nych.

Najmniejsze stgzenie 1-nitropropanu i/lub 2-ni-
tropropanu, jakie mozna oznaczy¢ w warunkach
pobierania probek powietrza i wykonywania ozna-
czania opisanych w metodzie, wynosi 0,3 mg/m3
dla probki powietrza 120 litrow i 3 mg/m3 dla
probki powietrza 12 litrow.

2. Powolania normatywne

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

3. Zasada metody

Metoda polega na adsorpcji par 1-nitropropanu
i/lub 2-nitropropanu na sorbencie weglowym
Carbosieve S-111, desorpcji chloroformem i ana-
lizie otrzymanego roztworu z zastosowaniem
chromatografu gazowego z detektorem ptomie-
niowo-jonizacyjnym.

4. Odczynniki, roztwory i materialy

Do analizy, o ile nie zaznaczono inaczej, nalezy
stosowaé substancje o stopniu czystosci co naj-
mniej cz.d.a.

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

Czynnosci zwigzane z rozpuszczalnikami or-
ganicznymi powinny by¢ wykonywane pod
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sprawnie dziatlajacym wyciagiem laboratoryj-
nym.

Zuzyte substancje i mieszaniny nalezy gro-
madzi¢ w przeznaczonych do tego celu pojem-
nikach i przekazywaé¢ do zaktadéw zajmujacych
sie utylizacja.

4.1. Chloroform

4.2. 1-Nitropropan

4.3. 2-Nitropropan

4.4. Roztwér wzorcowy podstawowy nitro-

propanu

Do kolby miarowej o pojemnosci 2 ml doda¢ oko-
fo 1 ml chloroformu wg punktu 4.1. i zwazy¢,
nastepnie doda¢ 72 pl (okolo 72 mg) 1-nitro-
propanu wg punktu 4.2., kolbe zwazy¢, dodaé
72 ul (okolo 72 mg) 2-nitropropanu wg punktu
4.3., kolbe zwazy¢ ponownie, uzupeic do kreski
chloroformem wg punktu 4.1. i doktadnie wymie-
szaé. Stgzenie nitropropanu w tak przygotowanym
roztworze wynosi okoto 36 mg/ml. Obliczy¢ do-
ktadng zawartos¢ tego zwigzku w 1 ml roztworu.

Roztwor nalezy przygotowaé bezposrednio
przed uzyciem.

4.5. Gazy sprezone do chromatografu
Stosowac¢ hel jako gaz nos$ny, wodor i powietrze
do detektora o czystosci wg instrukcji do chro-
matografu.

4.6. Rurki adsorpcyjne
Stosowa¢ dostepne w handlu gotowe rurki
szklane wypetione dwiema warstwami wegla
Carbosieve S-I1I (100 i 50 mg) rozdzielonymi i
ograniczonymi widknem szklanym.

5. Przyrzady pomiarowe
i sprzet pomocniczy

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

5.2. Kolumna chromatograficzna

Stosowa¢ kolumng chromatograficzng umoz-
liwiajaca oznaczanie nitropropanu w obecnosci
substancji wspotwystepujacych, np. kapilarng
kolumne z 2-nitrotereftalanem glikolu polietyle-
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nowego o dtugosci 50 m, Srednicy wewngtrznej
320 pm i grubosci filmu 0,5 pm.
5.3. Strzykawki do cieczy
Stosowa¢ strzykawki do cieczy o pojemnosci 1 +
2500 pl.
5.4. Naczynka do desorpcji
Stosowaé naczynka szklane do desorpcji o po-
jemnosci okoto 2 ml z nakretkami wyposazo-
nymi w zawory i uszczelki silikonowe umozli-
wiajace pobieranie roztworu bez ich otwierania.
5.5. Pompa ssaca
Stosowa¢ pompe ssacg umozliwiajgca pobiera-
nie probek powietrza ze stalym strumieniem
objetosci wg punktu 6.

6. Pobieranie prébek powietrza

Podczas pobierania probek powietrza nalezy
stosowa¢ zasady zawarte w normie PN-Z-
-04008-7. W miejscu pobierania probek przez
rurke adsorpcyjng wg punktu 4.6. przepusci¢ do
12 1 badanego powietrza (w przypadku spo-
dziewanego duzego stezenia substancji w po-
wietrzu) oraz do 120 1 powietrza (w przypadku
spodziewanych malych stezen), ze stalym stru-
mieniem objegtosci nie wigkszym niz 120 I/h.
Pobrane probki przechowywane w chio-
dziarce zachowujg trwalos¢ przez pie¢ dni.

7. Warunki pracy chromatografu

Warunki pracy chromatografu nalezy tak do-
braé¢, aby uzyska¢ rozdziat 1- i 2-nitropropanu
od chloroformu oraz innych substancji jedno-
czes$nie wystepujacych w badanym powietrzu.

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

— temperatura dozownika 240 °C
— temperatura kolumny 100 °C
— temperatura detektora 250 °C
— strumien objetosci gazu
nosnego (hel) 1 ml/min
— strumien objetosci wodoru 40 ml/min
— strumien objetosci
powietrza 400 ml/min
— dzielnik prébki 10: 1.

8. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Do szesciu naczynek wg punktu 5.4. przesypac
z rurki adsorpcyjnej wg punktu 4.6. dluzsza
warstwe Carbosieve S-1II. Nastepnie nanies$é
roztwor wzorcowy podstawowy wg punktu 4.4.
kolejno: 1; 2; 3; 5; 10 i 20 pl. W sidédmym na-
czynku przygotowac probke kontrolng zawiera-
jaca tylko sorbent. Naczynka szczelnie zamknaé
i pozostawi¢ do nastepnego dnia. Nastepnie
doda¢ strzykawka wg punktu 5.3. po 1 ml chlo-
roformu wg punktu 4.1. Naczynka ponownie za-
mkna¢ i przeprowadzi¢ desorpcje w ciggu 60 min,
wstrzasajac co pewien czas ich zawartoscig. Do
chromatografu wprowadzi¢ po 1 pl roztwordw
pobranych znad sorbentu — 1 ml tak uzyskanych
roztwordw zawiera kolejno: 36; 72; 108; 180;
360 i 720 pg substancji. Z kazdego roztworu
nalezy wykona¢ dwukrotny pomiar. Odczytaé
powierzchnie pikow wedlug wskazan integrato-
ra i obliczy¢ $rednig arytmetyczng. Rdznica
miedzy wynikami a wartoscig $rednig nie po-
winna by¢ wieksza niz 5% wartosci $redniej.
Nastepnie wykresli¢ krzywe wzorcowe dla kaz-
dego izomeru nitropropanu, odkladajac na osi
odcigtych stezenie 1- lub 2-nitropropanu w mi-
krogramach, a na osi rzgdnych — odpowiadajace
im powierzchnie pikow.

9. Wykonanie oznaczania

Po pobraniu probki powietrza nalezy oddzielnie
przesypac z rurki wg punktu 4.6. kazda warstwe
wegla Carbosieve S-111 do naczynek wg punktu
5.4. Nastepnie doda¢ strzykawka wg punktu 5.3.
po 1 ml chloroformu wg punktu 4.1. Naczynka
szczelnie zamkna¢ i pozostawi¢ na 60 min,
wstrzasajac co pewien czas ich zawartos¢. Na-
stepnie doda¢ po 1 ul roztworu znad dtuzszej
warstwy wegla i bada¢ chromatograficznie w
warunkach okreslonych w punkcie 7. Z kazdego
roztworu nalezy wykona¢ dwukrotny pomiar.
Odczyta¢ z uzyskanych chromatograméw po-
wierzchnie pikéw kazdej oznaczanej substancji
wg wskazan integratora i obliczy¢ $rednig aryt-
metyczng. Roéznica migedzy wynikami nie po-
winna by¢ wigksza niz +5% tej wartosci. Z
krzywych wzorcowych odczyta¢ zawarto$¢
kazdej oznaczanej substancji w 1 ml badanego
roztworu.

W taki sam sposoéb wykona¢ oznaczanie
kazdej oznaczanej substancji w roztworze znad
krotszej warstwy sorbentu. Ilo§¢ substancji
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oznaczonej w krotszej warstwie wegla Carbo- o mtmy

sieve S-11I nie powinna przekracza¢ 10% ilosci 14

oznaczonej w dluzszej warstwie, gdyz w prze- w ktorym:

ciwnym razie wynik nalezy traktowaé jako m; — masa badanej substancji w roztworze

orientacyjny. znad dluzszej warstwy sorbentu, w mikro-
gramach,

my — masa badanej substancji w roztworze
znad krétszej warstwy sorbentu, w mikro-
gramach,

V' — objetos¢ powietrza przepuszczonego
przez rurke pochtaniajaca, w litrach.

10. Obliczanie wyniku oznaczania
Stezenie 1-nitropropanu i/lub 2-nitropropanu (X)

w badanym powietrzu obliczamy w miligra-
mach na metr sze$cienny na podstawie wzoru:
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