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Streszczenie

Pentan-1-ol (C,H,,OH) to organiczny zwigzek che-
miczny z grupy nasyconych monohydroksylowych
alkoholi alifatycznych. Znanych jest 8 izomerow pen-

lobutan-2-ol (nr CAS: 598-75-4) i 2,2-dimetylopropan-
-1-ol (nr CAS: 75-84-3). Izomery pentanolu wykazuja
wlasciwosci chemiczne, ktore sa charakterystyczne dla

tanolu: pentan-1-ol, pentan-2-ol (nr CAS: 6032-29-7),
pentan-3-ol (nr CAS: 584-02-1), 2-metylobutan-1-ol
(nr CAS: 137-32-6), 3-metylobutan-1-ol (nr CAS: 123-
-51-3), 2-metylobutan-2-ol (nr CAS: 75-85-4), 3-mety-

alkoholi alifatycznych. Sg one otrzymywane przez hy-
dratacje izomeréw pentenu lub hydrolize chloropenta-
néw. Wykorzystywane sa jako rozpuszczalniki: thusz-
czdw, zywic 1 woskow.

! Publikacja opracowana na podstawie wynikow uzyskanych w ramach IV etapu programu wieloletniego ,,Poprawa bezpieczefistwa
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Pentan-1-ol wchiania si¢ do organizmu cztowieka po-
przez: drogi oddechowe, skoére i przewod pokarmo-
wy. Objawy zatrucia ostrego to najczesciej: Izawienie
oczu, zaczerwienienie spojowek, podraznienie btony
Sluzowej nosa i gardla. Przy wigkszych stezeniach
moga wystapic: bol i zawroty gtowy, mdlosci, wymio-
ty, biegunka, stan pobudzenia (delirium), zaburzenia
swiadomosci, $pigczka. Moze rowniez wystapic aryt-
mia i zaburzenia oddechowe. Skazenie skéry moze
spowodowac jej zaczerwienienie i pieczenie oraz ob-
jawy, ktore wystepuja przy zatruciu droga inhalacyj-
ng. Skazenie oczu ciekla substancja wywotuje: bol,
pieczenie oczu, zaczerwienienie spojowek, z ryzykiem
dhugotrwatych i trwalych zmian. Wypicie bardzo mate;j
ilodci pentanolu moze wywotywac: nudno$ci, wymioty
oraz biegunke. Przy powtarzajacym si¢ kontakcie cie-
ktej substancji ze skorg moga wystapic jej wysuszenie
i stany zapalne, natomiast dtugotrwate narazenie sko-
ry na substancje o duzym stgzeniu moze prowadzi¢ do
zmian w uktadzie nerwowym.

Celem pracy byto opracowanie i walidacja czulej me-
tody oznaczania 8 izomeréw pentanolu w Srodowisku
pracy w zakresie od 1/10 do 2 warto$ci najwyzszego
dopuszczalnego stezenia (NDS).

Do oznaczenia izomeréw pentanolu zastosowano me-
tode chromatografii gazowej z detekcja ptomienio-

wo-jonizacyjng (GC-FID). Postanowiono opracowaé
metode¢ zapewniajacg oznaczalno$¢ na poziomie co
najmniej 1/10 NDS. Dalsze rozwazania mozliwosci
oznaczania tej substancji w powietrzu oparto na wcze-
$niej opracowanych metodach analitycznych. Zastoso-
wanie kolumny kapilarnej HP-5 umozliwia selektywne
oznaczenie pentan-1-olu w obecnosci: disiarczku we-
gla, metanolu oraz innych zwigzkow wspotwystepu-
jacych. Odpowiedz detektora na analizowane stezenia
pentan-1-olu ma charakter liniowy (7> = 0,9998) w za-
kresie stgzen 10 + 2 000 pg/ml, co odpowiada zakreso-
wi 1 +200 mg/m? (0,01 + 2 wartosci NDS) dla probki
powietrza o objetosci 10 1. Granica wykrywalnosci tej
metody wynosi 0,026 pg/ml.

Opracowana metoda charakteryzuje si¢ dobra precyzja
oraz doktadnoscia i spelnia wymagania zawarte w nor-
mie europejskiej PN-EN 482 dla procedur dotyczacych
oznaczania czynnikow chemicznych.

Opracowang metodg¢ oznaczania pentan-1-olu i pozo-
statych izomerow zapisano w postaci procedury anali-
tycznej, ktdrg zamieszczono w zatgczniku.

Zakres tematyczny artykulu obejmuje zagadnienia
zdrowia oraz bezpieczenstwa i higieny srodowiska pra-
cy bedace przedmiotem badan z zakresu nauk o zdro-
wiu oraz inzynierii Srodowiska.

Summary

Amyl alcohol (pentan-1-ol) — C.H ,O or C.H  OH —
is an organic chemical compound from the group of
saturated monohydric aliphatic alcohols. There are 8
known isomers of pentanol: pentan-1-ol (CAS:71-41-
0), pentan-2-ol (CAS: 6032-29-7), pentan-3-ol (CAS:
584-02-1), 2-metylobutan-1-0ol (CAS: 137-32-6),
3-metylobutan-1-ol (CAS: 123-51-3), 2-metylobutan-
2-ol (CAS: 75-85-4), 3-metylobutan-2-ol (CAS:
598-75-4) i 2,2-dimetylopropan-1-ol (CAS: 75-84-
3). All of them are commonly referred to as amyl
alcohols. Pentanol isomers exhibit chemical properties
characteristic of aliphatic alcohols, they are obtained
by hydration of pentene isomers, hydrolysis of
chloropentanes or by reaction of butene and carbon
monoxide isomers. They are used as solvents for
fats, resins and waxes. Pentan-1-ol is absorbed into
the human body through the respiratory tract, skin,
gastrointestinal tract. Symptoms of acute intoxication
are usually tearing eyes, redness of the conjunctiva,
irritation of the mucous membrane of the nose and
throat. In higher concentrations it may cause headache,
dizziness, nausea, vomiting, diarrhea, delirium,
disturbances of consciousness, coma. Arrhythmia and
respiratory disorders may cause redness and burning,
as well as symptoms such as inhalation poisoning,
eye contamination with liquid substance causes
pain, burning of the eyes, redness of the conjunctiva,
with the risk of long-lasting and permanent changes.
Repeated skin contact with the liquid substance may
cause its drying and inflammation. It is suggested that
long-term exposure of the skin to the substance at high
concentration may lead to changes in the nervous system.

The aim of this study was to develop and validate a
sensitive method of determining 8 pentan-1-ol isomers
in the working environment in the range from 1/10 to
2 of the MAC values. The gas chromatography method
with a flame ionization detector (GC-FID) was used to
determine pentan-1-ol and its isomers. It was decided
to develop a method that ensures the determination of
at least 1/10 of the MAC values. Further considerations
of the possibility of determining this substance in
the air are based on previously developed analytical
methods. The use of the HP-5 capillary column
enables the selective determination of pentan-1-ol in
the presence of carbon disulphide, methanol and other
co-existing compounds. The detector’s response to
the analyzed pentan-1-ol concentrations is linear (2 =
= 0.9998) in the concentration range 10-2000 pg/ml,
which corresponds to the range of 1-200 mg/m? (0.01-2
of the MAC values) for a 10-L air sample. The
limit of quantification (LOQ) of this method is
0.026 pug/ml. The developed method is characterized by
good precision and accuracy and meets the requirements
of Standard No. PN-EN 482 for procedures regarding
the determination of chemical agents. The developed
method for determining pentan-1-ol has been recorded
in the form of an analytical procedure (see Appendix).
This article discusses the problems of occupational
safety and health, which are covered by health sciences
and environmental engineering.
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WPROWADZENIE

Pentanol (C,H ,0) jest alkoholem alifatycznym
o znanych o$miu izomerach. Pentan-1-ol jest
bezbarwng cieczg o gestosci 0,8247 g/cm® (0 °C),
0,811 g/ecm?® (25 °C), ktorej temperatura wrzenia
wynosi 131,6 °C. Jest stabo rozpuszczalny w wo-
dzie, ale tatwo rozpuszczalny w rozpuszczalnikach
organicznych. Charakteryzuje si¢ silnym zapachem
1 ostrym, palgcym smakiem. W wysokiej temperatu-
rze rozktada si¢ z wytworzeniem: acetylenu, etylenu
oraz propylenu. Jest utleniany kwasem chromowym
do aldehydu izowalerianowego i tworzy krystalicz-
ne zwigzki addycyjne z chlorkiem wapnia i chlor-
kiem cyny(IV). Pozostate izomery pentanolu mozna
otrzyma¢ syntetycznie. Najtrudniej jest otrzymaé
trzeciorzgdowy butylo-karbinol. Udaje si¢ go uzy-
ska¢ przez redukcje mieszaniny kwasu trimetylooc-
towego i1 chlorku trimetyloacetylu z amalgamatem
sodu. Jest wowczas ciatem stalym, ktorego tempe-
ratura topnienia wynosi okoto 50 °C a temperatura
wrzenia 112,3 °C (HMDB 2009).

Pentan-1-ol wchtania si¢ do organizmu czto-
wieka poprzez: drogi oddechowe, skore oraz prze-
wod pokarmowy. Nawet przy matych stezeniach
(< 450 mg/m®) moze doj$¢ do ostrego zatrucia, ob-
jawiajacego si¢ najczesciej lzawieniem oczu. Przy
wigkszych stezeniach moze powodowac: bol oraz
zawroty glowy, a takze mdtosci, biegunke, stan po-
budzenia, zaburzenia §wiadomo$ci czy S$piaczke.
W przypadku skazenia skdry moze nastgpi¢ jej za-
czerwienienie oraz pieczenie. Skazenie oczu ciekly

Tabela 1.

substancja wywotuje: bol, pieczenie oczu 1 zaczer-
wienienie spojowek, co moze z duzym prawdopodo-
bienstwem wigzac¢ si¢ z trwatymi zmianami. Juz nie-
wielka ilo$¢ pentanolu wywotuje: nudnosci, wymioty,
biegunke, a moze réwniez okazaé si¢ Smiertelna dla
czlowieka (CHEMPYL 2018). Przy powtarzajacym
si¢ kontakcie ciektej substancji ze skorg moga wysta-
pi¢ jej wysuszenie 1 stany zapalne. Diugotrwate na-
razenie skory na substancje o duzym stezeniu moze
prowadzi¢ do zmian w uktadzie nerwowym.

Zharmonizowang klasyfikacje oraz oznakowanie
izomeréw pentanolu, zgodnie z rozporzadzeniem
Parlamentu Europejskiego i Rady (WE) zwanym
rozporzadzeniem CLP, przedstawiono w tabeli 1.
(Rozporzadzenie... 2008).

Minister Rodziny, Pracy i Polityki Spotecznej
ustanowit najwyzsze dopuszczalne stezenie (NDS)
dla pentan-1-olu oraz 3-metylobutan-2-olu w powie-
trzu na stanowiskach pracy w wysokosci 100 mg/m?,
a najwyzsze dopuszczalne stgzenie chwilowe
(NDSCh) — 450 mg/m? (Rozporzadzenie... 2018).

Celem pracy bylo przygotowanie odpowiednio
czulej i1 selektywnej metody oznaczania pentan-
-1-oluijego izomeré6w w powietrzu na stanowiskach
pracy, ktora umozliwi dokonanie oceny narazenia
zawodowego.

Zakres tematyczny artykulu obejmuje zagadnienia
zdrowia oraz bezpieczenstwa i higieny $srodowiska pra-
cy bedace przedmiotem badan z zakresu nauk o zdro-
wiu oraz inzynierii §rodowiska.

Klasyfikacja i oznakowanie izomer6w pentanolu zgodnie z rozporzadzeniem Parlamentu Europejskiego
i Rady (WE) — tzw. rozporzadzeniem CLP (Rozporzadzenie... 2008)

Klasyfikacja

Oznakowanie

pentan-1-ol (71-41-0)

Substancja ciekta tatwopalna, kategoria 3
Toksycznos¢ ostra, kategoria 4 — droga oddechowa
Dziatanie toksyczne na narzady docelowe —
narazenie jednorazowe, kategoria 3

Dziatanie zrace/draznigce na skore, kategoria 2

H226: Latwopalna ciecz i pary.

H332: Dziata szkodliwie w nastgpstwie wdychania.

H335: Moze powodowa¢ podraznienie drog oddechowych.
H315: Dziata draznigco na skorg.

pentan-2-ol (6032-29-7)

Substancje ciekte tatwopalne (kategoria 3)
Toksycznos¢ ostra, wdychanie (kategoria 4)
Dziatanie toksyczne na narzady docelowe — narazenie
jednorazowe (kategoria 3), uktad oddechowy

H226: Latwopalna ciecz i pary.
H332: Dziata szkodliwie w nastegpstwie wdychania.
H335: Moze powodowa¢ podraznienie drog oddechowych.

pentan-3-ol (584-02-1)

Substancje ciekte tatwopalne (kategoria 3)
Toksycznos¢ ostra, wdychanie (kategoria 4)
Dziatanie toksyczne na narzady docelowe —
narazenie jednorazowe (kategoria 3)
Dziatanie draznigce na skore (kategoria 2)

H226: Latwopalna ciecz i pary.

H315: Dziata draznigco na skore.

H332: Dziata szkodliwie w nastegpstwie wdychania.

H335: Moze powodowac¢ podraznienie drog oddechowych.
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cd. tab. 1

Klasyfikacja

Oznakowanie

2-metylobutan-1-ol (137-32-6)

Substancje ciekte tatwopalne (kategoria 3)
Toksyczno$¢ ostra, wdychanie (kategoria 4)
Dziatanie draznigce na skore (kategoria 2)

Dziatanie draznigce na oczy (kategoria 2)

Dziatanie toksyczne na narzady docelowe — narazenie
jednorazowe (kategoria 3), uktad oddechowy

H226: Latwopalna ciecz i pary.

H315: Dziata draznigco na skorg.

H319: Dziata draznigco na oczy.

H332: Dziata szkodliwie w nastgpstwie wdychania.

H335: Moze powodowa¢ podraznienie drog oddechowych

3-metylobutan-1-ol (123-51-3)

Substancje ciekte tatwopalne (kategoria 3)
Toksycznos¢ ostra, wdychanie (kategoria 4)
Dziatanie draznigce na skorg (kategoria 2), po-
wazne uszkodzenie oczu (kategoria 1)

Dziatanie toksyczne na narzady docelowe — naraze-
nie jednorazowe (kategoria 3), uktad oddechowy

H226: Latwopalna ciecz i pary.

H315: Dziata drazniaco na skorg.

H318: Powoduje powazne uszkodzenie oczu.

H332: Dziata szkodliwie w nastegpstwie wdychania.

H335: Moze powodowac¢ podraznienie drog oddechowych

2-metylobutan-2-ol (75-85-4)

Substancje ciekte tatwopalne (kategoria 2)
Toksyczno$é ostra, wdychanie (kategoria 4)
Dziatanie toksyczne na narzady docelowe —
narazenie jednorazowe (kategoria 3)
Dziatanie draznigce na skore (kategoria 2)

H225: Wysoce latwopalna ciecz i pary.

H315: Dziata draznigco na skorg

H332: Dziata szkodliwie w nastgpstwie wdychania.

H335: Moze powodowac podraznienie drog oddechowych

3-metylobutan-2-ol (598-75-4)

Substancje ciekte tatwopalne (kategoria 3)
Toksycznos¢ ostra, wdychanie (kategoria 4)
Dziatanie toksyczne na narzady docelowe — narazenie
jednorazowe (kategoria 3), uktad oddechowy

H226: Latwopalna ciecz i pary.
H332: Dziata szkodliwie w nastgpstwie wdychania.
H335: Moze powodowac¢ podraznienie drog oddechowych

2,2-dimetylopropan-1-ol (75-84-3)

Substancje state tatwopalne (kategoria 1)

Dziatanie draznigce na oczy (kategoria 2)

Dziatanie toksyczne na narzady docelowe — narazenie
jednorazowe (kategoria 3), uktad oddechowy

H228: Substancja stata tatwopalna.
H319: Dziata draznigco na oczy.
H335: Moze powodowac¢ podraznienie drog oddechowych

CZESC DOSWIADCZALNA

Aparatura analityczna

W badaniach uzyto chromatografu gazowego z de-
tektorem plomieniowo-jonizacyjnym (GC-FID)
oraz komorg nastrzykowsq typu Split/Splitless. Sto-
sowano niepolarng kolumng¢ chromatograficzna
typu HP-5 o dhlugosci 50 m, o $rednicy 0,32 mm
i o grubosci fazy stacjonarnej 1,05 um. Kolumna ta
zapewnia specyficzno§¢ oznaczania pentan-1-olu
1 pozostatych izomerow pentanolu wobec rozpuszc-
zalnika 1 substancji wspotwystepujacych.

Odczynniki i materialy

W badaniach zastosowano: 8 izomerow pentanolu
(Sigma Aldrich), metanol (JT Baker), disiarczek we-
gla (Sigma Aldrich), wegiel typu Coconut Charcoal
(SKC), aspiratory Pocket Pump typu 210-1003MTX

(SKC), szkto laboratoryjne, mikrostrzykawki
(Hamilton), wagg analityczng (Sartorius).

Zalozenia opracowanej metody

Pentan-1-ol jest substancja bardzo lotng, trwalg
w podwyzszonych temperaturach, dlatego meto-
da chromatografii gazowej wydaje si¢ najbardziej
optymalng technikg jego oznaczania. Do oznaczania
stezen pentan-1-olu zastosowano detektor ptomie-
niowo-jonizacyjny (FID). Rozwazania mozliwosci
oznaczania tej substancji w powietrzu oparto na
wcezesniej opracowanych metodach analitycznych
dla bardzo lotnych substancji organicznych, przyj-
mujac, ze rozpuszczalnik bedzie substancjg o tempe-
raturze wrzenia zdecydowanie wyzszej niz eluowa-
ne substancje (Kucharska, Wesotowski 1999; Li i in.
2015; NIOSH 1994a; 1994b; NIOSH 2003).
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Zatozono, ze do pobierania probek powietrza
zostang wykorzystane rurki wypetnione weglem ak-
tywnym. Zaadsorbowane na weglu substancje bgda
desorbowane za pomocg roztworu metanolu w di-
siarczku wegla o utamku objgtosciowym 10%. Meto-
da zaktada pobieranie przynajmniej dwdch probek w
cigguzmiany roboczej ze strumieniem objetosci okoto
3 dm’/h. Jako podstawg oznaczenia chromatogra-
ficznego przyjeto chromatografi¢ gazowa z zasto-
sowaniem kolumny kapilarnej typu HP-5 detektora
FID. Probki powietrza do oznaczania izomerow pen-
tanolu nalezy pobiera¢ zgodnie z zasadami podany-
mi w normie wraz ze zmianami (PN-Z-04008-7).

Dobér warunkéw analizy
chromatograficznej

Warunki oznaczania chromatograficznego dobierano
tak, aby uzyskac rozdzielenie wszystkich izomerow
pentanolu i1 rozpuszczalnika. Spodziewany efekt
uzyskano z zastosowaniem kolumny niepolarnej
HP-5 w nastepujacych warunkach pracy chromato-
grafu:

Parametry pracy kolumny HP-5:

a) temperatura kolumny programowana

— temperatura poczatkowa 40°C

— przyrost temperatury [ 5°C/min
— temperatura posrednia 80 °C

— przyrost temperatury 11 10°C/min
— temperatura koncowa 130 °C

b) cisnienie gazu nosnego (helu)
regulowane automatycznie
w trybie statego

przeptywu 20 cm/sek.
Parametry dozownika typu Split/Splitless:
— temperatura

dozownika 200°C
— dozowanie probki 1 ul

— stosunek dzielenia
probki 5: 1.
Parametry detektora:

— temperatura detektora 250°C
— strumien obj¢tosci gazu
no$nego (helu) 1,2 ml/min

— strumien objgtosci wodoru 30 ml/min
— strumien objetosci powietrza 300 ml/min
— strumien objetosci gazu

uzupetniajacego (azotu) 15 ml/min.

Zastosowana do opracowania metody niepolarna
kolumna HP-5 o dlugo$ci 50 m, o $rednicy 0,32 mm
i 0 grubos$ci fazy stacjonarnej 1,05 pm umozliwia
rozdzielenie pentan-1-olu od rozpuszczalnikéw (di-
siarczku wegla 1 metanolu) stosowanych do desorp-
cji. Substancje te opuszczaja kolumne¢ analityczng
przed pikami badanych zwigzkow. Zastosowanie
kolumny HP-5 i podanych parametrow pracy GC-
-FID umozliwia réwniez selektywne oznaczenie
wszystkich o$miu izomeréw pentanolu. Na rysunku 1.
przedstawiono chromatogram roztworu wzorcowe-
go 8 izomerow pentanolu o stezeniu 100 pg/ml.
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Rys. 1. Chromatogram roztworu wzorcowego 8 izomeréw pentanolu o stezeniu 100 pg/ml (GC-FID), gdzie: ¢, 11,99 (ostatni)
— pentan-1-ol; pozostate izomery (w kolejnosci pojawiania si¢): 1) 2-metylobutan-2-ol, 2) 2,2-dimetylopropan-1-ol, 3) 3-me-
tylobutan-2-ol, 4) 2-pentanol, 5) 3-pentanol, 6) 3-metylobutanol, 7) 2-metylobutan-1-ol
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Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Biorac pod uwage, ze obowigzujaca wartos¢ NDS
wynosi 100 mg/m?, zaktadajac pobieranie probki po-
wietrza o objetosci 10 1, desorpcje za pomocg 1 ml
roztworu metanolu w disiarczku wegla o utamku
objetosciowym 10% oraz przyjmujac dolng grani-
c¢ oznaczalno$ci na poziomie minimum 1/10 NDS,
najnizsze stgzenie oznaczanego wzorca powinno
wynosi¢ 100 pg/ml. W opracowaniu metody zasto-
sowano najnizsze st¢zenie na poziomie 1/100 NDS,
co odpowiada wzorcowi o st¢zeniu 10 pg/ml.

Roztwory wzorcéw izomeréw pentanolu przygo-
towano w nastepujacy sposob:

1. Do kolby miarowej o pojemnosci 50 ml doda-
no takie ilo$ci kazdego z izomerdéw pentanolu, azeby
po uzupetieniu zawartosci kolby roztworem meta-
nolu w disiarczku wegla do kreski uzyska¢ roztwor
wzorcowy podstawowy (RWB) o stezeniu 10 mg/ml.

2. Roztwér wzorcowy (RWB) rozcienczono,
otrzymujac roztwor wzorcowy posredni (RWP) o
stezeniu 0,5 mg/ml. Do trzynastu kolbek miarowych
o objetosci 1 ml odmierzono kolejno nastepujace ob-
jetosci roztworu wzorcowego posredniego (RWP):
20; 40; 100; 200; 250; 500 pl oraz roztworu wzor-
cowego podstawowego (RWB) w ilosciach: 50; 75;
100; 125; 150; 175; 200 pl, nastgpnie uzupetniono
rozpuszczalnikiem do 1 ml. Uzyskano w ten sposéb
roztwory robocze w zalozonym zakresie oznaczania
ilosciowego.

W celu okreslenia zakresu roboczego i liniowos$ci
metody sporzgdzono trzynascie roztworéw wzorco-
wych izomeréw pentanolu w rozpuszczalniku, kto-
ry stanowil metanol w disiarczku wegla, o utamku
objetosciowym 10%. Stezenie pentan-1-olu (oraz
pozostatych izomerdéw) w tych roztworach wynosito
odpowiednio: 10; 20; 50; 100; 125; 250; 500; 750;
1000, 1 250; 1 500; 1 750; 2 000 pg/ml, co odpowia-
da stezeniom w powietrzu w zakresie 1 =200 mg/m’ dla
objetosci probki powietrza 10 1. Roztwory podda-
wano analizie chromatograficznej. Wykonano dwie
serie wzorcowania. Wyniki kalibracji pentan-1-olu
przedstawiono na rysunku 2. Z uzyskanych danych
wynika, ze w badanym zakresie pomiarowym wska-
zania detektora w funkcji stezenia pentan-1-olu
maja charakter liniowy. Wspdtczynnik zmiennosci
CV = 12% s$wiadczy o dobrej powtarzalnosci ana-
liz. Dolna granica badanego zakresu st¢zen 10 pg/ml
odpowiada st¢zeniu pentan-l1-olu w powietrzu
1 mg/m?, czyli 1/100 obowigzujacej wartosci NDS.
Zalezno$¢ odpowiedzi detektora FID na analizo-
wane stezenia pozostatych izomeréw pentanolu ma
réwniez charakter liniowy w analizowanym zakre-
sie stezen. Wspotczynniki korelacji ,,7”” mieszcza si¢
w granicach od 0,9990 (pentan-2-ol) do 0,9998
(pentan-1-ol oraz 3-metylobutan-1-ol), a wspdtczy-
niki zmiennosci ,,CV” dla izomeréw zawierajg si¢
w granicach od 0,9% (2-metylobutan-2-ol) do 1,4%
(pentan-3-ol).
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Rys. 2. Krzywa wzorcowa pentan-1-olu w zakresie stezen 10 + 2 000 pg/ml
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Badanie desorpcji pentanolu
z wegla aktywnego

Badania wykonywano w nast¢pujacy sposob: do
naczynek o pojemnosci 2 ml dodawano po 100 mg
wegla aktywnego, a nastgpnie za pomocg mikro-
strzykawki dodawano po 25 oraz 100 pl (dwukrotnie
dla kazdego stezenia) roztworu wzorcowego podsta-
wowego (RWB) — aby po desorpcji za pomocg 1 ml
rozpuszczalnika uzyskaé st¢zenia izomerow penta-
nolu odpowiednio: 2501 1 000 pg/ml (0,25 i 1 NDS).
Naczynka kapslowano i zamknig¢te pozostawiano na
2 godziny. Po tym czasie uzupetniano zawartos¢ do
1 ml rozpuszczalnika i naczynka wytrzasano 15 min.
Dalej postgpowano jak z roztworami wzorcowymi.
Sorbent w postaci wegla aktywnego typu Coconut

Charcoal okazal si¢ doskonatym sorbentem sto-
sowanym do pobierania pentan-1-olu z powietrza,
natomiast rozpuszczalnikiem odpowiednim do de-
sorpcji okazal si¢ disiarczek wegla z dodatkiem
metanolu (w stosunku objetosciowym 10%). Wydaj-
no$¢ desorpcji byta wysoka. Wyniki oznaczen serii
analiz przedstawiono w tabeli 2. Wyznaczona wy-
dajno$¢ desorpcji pentanolu z wegla aktywnego typu
Coconut Charcoal, za pomocg roztworu metanolu
w disiarczku wegla o utamku objgtosciowym 10%,
wynosi dla kazdego z izomerdw nie mniej niz 97,5%.

F\r’:";:lll?lczz‘anie wydajnoSci desorpcji pentan-1-olu i pozostalych izomeréw pentanolu z wegla aktywnego
Roztwory badane Roztwory porownawcze
Badany zwigzek Wydajnosé
powierzchnia pikow Srednia powierzchnia pikow Srednia desorpcji, %
naniesiona ilo$¢ kazdego z izomerdéw pentanolu: 250 pg
2-Metylobutan-2-ol 2153 216,1 215,7 210,5 214,5 212,5 98,5
2,2-Dimetylopropan-1-ol |193,2 194,1 193,7 190,0 193,5 191,8 99,0
3-Metylobutan-2-ol 212,9 213,9 213,4 209,2 213,0 211,1 98,9
Pentan-2-ol 197,6 197,9 197,8 193,2 195,8 194,5 98,4
Pentan-3-ol 211,1 212,5 211,8 207,7 212,0 209,9 99,1
3-Metylobutanol 2123 213,1 2127 205,9 209,5 207,7 97,6
2-Metylobutan-1-ol 220,1 221,1 220,6 214,6 218,4 216,5 98,1
Pentan-1-ol 211,9 212,8 212,4 2053 208,8 207,1 97,5
naniesiona ilo§¢ kazdego z izomerdéw pentanolu: 1 000 pg

2-Metylobutan-2-ol 827,5 854,0 840,8 840,9 837,2 839,1 99,8
2,2-Dimetylopropan-1-ol |751,0 774,8 762.,9 767,0 763,7 765,4 100,3
3-Metylobutan-2-ol 8229 848,8 8359 838.,8 835,7 837,3 100,2
Pentan-2-ol 7784 803.,9 791,2 790,4 783,9 787,2 99,5
Pentan-3-ol 796,9 820,5 808,7 815,1 8159 815,5 100,8
3-Metylobutanol 8273 852,8 840,1 839,9 837,2 838,60 99,8
2-Metylobutan-1-ol 853.,5 879,9 866,7 867.,5 864,8 866,2 99,9
Pentan-1-ol 8314 855,5 8435 840,3 8379 839,1 99,5
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Wyznaczanie maksymalnej
objetosci probki powietrza

Mozliwos¢ powstania strat pentan-1-olu i1 innych
izomerow podczas pobierania probek badano,
przepuszczajac przez rurki zawierajace w I sekcji
100 mg, a w II sekcji 50 mg wegla aktywnego typu
Coconut Charcoal, na ktore naniesiono (do I sekcji)
100 ul (RWB) mieszaniny izomeroéw pentan-1-olu

Tabela 3.

o stezeniu 1 000 pg/ml znane objgto$ci powietrza
(ze strumieniem objetosci 3 dm*h). Wyniki badan
przedstawiono w tabeli 3. Na podstawie analizy wy-
nikow wykazano, ze straty pentan-1-oluipozostatych
izomeréw pentanolu przy przepuszczeniu 10 1 po-
wietrza nie sa duze. Straty ponizej 10% pojawiaty
si¢ dopiero przy przepuszczeniu 15 1 powietrza.
Zaleca si¢ zatem pobieranie 2 probek powietrza
W ciggu zmiany roboczej po okoto 10 1.

Wplyw objetosci przepuszczonego powietrza na zatrzymanie a nastepnie wymycie pochlonietego pentan-1-olu
i pozostalych izomeréw pentanolu z sorbentu Coconut Charcoal

Naniesiona ilo§¢ pentanolu: 1 mg
Wydajnos¢ desorpcji, %

Badany zwiazek | pola powierzchni pikoéw/objetos¢ przepuszczonego powietrza

czas 0 dm’?

was - (poréw- |2 dm? 5 dm? 10dm* [15dm® |[2dm?® |5dm® |10dm® |15dm’

retenCJl

nawcze)

2-Metylobu- 8,5 1087,0 (9777  [952,9 |970,1 |947,7 |89.9  [87,7 [892 [872
tan-2-ol
2,2-Dimetylo- 4 5 9954  [930,5 913,10 [9223 |9025 |935 |91,7 [92,7 |90,7
propan-1-ol
fﬁze_tzll‘)bu' 9.6 1082,0 (10427 [10204 [10303 [1006,1 [964  |943 952  |93,0
Pentan-2-ol 10,1 1031,0  [1018,9 [999,0 9914 |961,7 |98,8 [969 (962 |933
Pentan-3-ol 10,1 10350 10233 [10082 |1004,6 [9752 [98,9 |974 |97 |942
3-Metylobutanol | 11,1 1078,9 |1071,7 |1059.4 |10358 |9883 993 |982 [960 [916
2-Metylobu- 11,2 1114,5 [1113,8 [1101,8 |1080,0 |1040,1 [99,9  |98.9 969  [933
tan-1-ol
Pentan-1-ol 12,0 1069,0 |1060,8 [1052,4 |1023,3 [9649 [992  |984 957 |90,3

Badanie warunkow przechowywania
pobranych probek

Trwato$¢ probek, w zalezno$ci od czasu ich
przechowywania, badano w nastepujacy sposob:
do rurek wypehionych weglem aktywnym typu
Coconut Charcoal, w ilosci w 1 sekcji 100 mg
i w I sekcji 50 mg, nanoszono (do I sekcji) roztwor

Tabela 4.

mieszaniny izomerdéw pentanolu tak, aby koncowa
iloé¢ wynosita 250 pg/probke (50 ul RWB o stezeniu
10 mg/ml). Rurki umieszczano w zamrazarce
(w temperaturze okoto -20 °C) i analizowano po: 4; 7
i 11 dniach przechowywania. Wyniki badan zestawio-
no w tabeli 4. Jak wynika z zebranych danych, po-
brane probki powietrza sg trwate nawet po 11 dniach
przechowywania w temperaturze -20 °C.

Badanie trwaloS$ci probek pentan-1-olu i pozostalych izomerow pentanolu przechowywanych w zamrazarce

(w temperaturze -20 °C)

przechowywania, doba

Pola powierzchni pikow/czas

Wydajnos$¢ desorpcji, %

Badany zwigzek
et ooy 4|7 [0 [+ 7 |u
naniesiona ilo§¢ pentanolu: 0,5 mg
2-Metylobutan-2-ol | 8,49 418,8 438,7 409,2 434,5 105 98 104
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cd. tab. 4
Pola powierzchpi pikow/czas G Gt %
Badany zwiazek przechowywania, doba
- P R R PR P
i’ri;)]zril‘f‘le_toyllo' 9,33 3777 3949 (3695 [409,7  |105 98 108
3-Metylobutan-2-ol  |9,62 413,2 432,8 406,0 428,8 105 98 104
Pentan-2-ol 10,09 385,3 398,7 377,9 398,1 103 98 103
Pentan-3-ol 10,13 405,0 426,3 398,0 4233 105 98 105
3-Metylobutanol 11,1 411,6 422,1 396,0 421,8 103 96 102
2-Metylobutan-1-ol | 11,21 4231 440,6 4124 450,8 104 97 107
Pentan-1-ol 11,98 412,0 4183 (3938  |4202  |102 96 102
Walidacja — wspOfczynnik korelacji ~ R?=0,9998 (dla

Walidacje¢ metody przeprowadzono zgodnie z wy-
maganiami zawartymi w normie europejskiej (PN-
-EN 482). Dzi¢ki walidacji metody potwierdzono jej

pentan-1-olu)
— granica wykrywalnosci, X, 0,026 ug/ml
— granica oznaczalnosci, X 0,088 pg/ml
— calkowita precyzja

przydatno$¢ do zamierzonego zastosowania. badania, V, 5,02%
Na podstawie wynikéw przeprowadzonych ba- — calkowita niepewno$¢
dan uzyskano nastepujace dane walidacyjne: metody 12%.
— zakres pomiarowy
metody 0,01 + 2 wartosci NDS
(1 =200 mg/m?)
PODSUMOWANIE

Przeprowadzone badania miaty na celu opracowanie
czulej i selektywnej metody oznaczania pentan-1-olu
1 pozostatych izomeréw pentanolu w powietrzu na
stanowiskach pracy. Na podstawie otrzymanych wy-
nikow mozna stwierdzi¢, ze najlepsza metodg ozna-
czania jest chromatografia gazowa z detektorem pto-
mieniowo-jonizacyjnym (GC-FID). Przedstawione
wyniki upowazniaja do postawienia nastepujacych
wnioskow:

— Wskazania detektora FID w funkcji st¢zen
o$miu izomeroéw pentanolu, w badanym za-
kresie stezen, majg charakter liniowy.

— Do pochtaniania par pentan-1-olu i pozosta-
tych izomerdéw z powietrza nalezy stosowac
wegiel aktywny typu Coconut Charcoal.

— Wyznaczona wydajnos¢ desorpcji pentan-
-1-olu 1 pozostatych izomeréw z wegla ak-
tywnego typu Coconut Charcoal, za pomo-
cg roztworu metanolu w disiarczku wegla

o ulamku objetosciowym 10%, miescita
si¢ dla kazdego z izomerow w przedziale
97,5 +100,8%.

— Pobrane na wegiel aktywny probki powie-
trza mozna przechowywaé w zamrazarce
(w temperaturze okoto -20°C) nawet do 11 dni.

— Zalecana objetos¢ probki pobieranego powie-
trza wynoszaca 10 dm® nie powinna by¢ prze-
kroczona, zatem w metodzie zatozono pobie-
ranie przynajmniej dwoch probek powietrza
ze strumieniem objetosci okoto 3 dm’/h.

— Metoda, w wersji przedstawionej w procedu-
rze analitycznej, zamieszczonej w zataczniku,
umozliwia oznaczanie pentan-1-olu i pozo-
statych izomerow w powietrzu w stezeniach
od 1 mg/m?, co odpowiada 0,01 proponowa-
nej wartosci NDS.

— Zaproponowana metodyka jest specyficzna
dla pentan-1-olu wobec pozostatych izomerow
pentanolu oraz disiarczku wegla i metanolu.
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Opracowana metoda oznaczania pentan-1-olu
1 pozostatych izomeréw moze by¢ stosowana przez
laboratoria higieny pracy i stacje sanitarno-epide-
miologiczne do wykonywania pomiaréw st¢zen
tych substancji w powietrzu na stanowiskach pracy
w celu oceny narazenia pracownikéw i oceny ryzyka
zawodowego stwarzanego przez te substancje.

Opracowana metoda oznaczania pentan-1-olu
i pozostatych izomeréow pentanolu w powietrzu na
stanowiskach pracy zostala zapisana w postaci pro-
cedury analitycznej, ktorg zamieszczono w zatacz-
niku.
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ZALACZNIK

PROCEDURA ANALITYCZNA OZNACZANIA
PENTAN-1-OLU I POZOSTALYCH IZOMEROW PENTANOLU
W POWIETRZU NA STANOWISKACH PRACY
7. ZASTOSOWANIEM CHROMATOGRAFII GAZOWEJ
Z DETEKCJA PLOMIENIOWO-JONIZACYJNA GC-FID

1. Zakres procedury

W niniejszej procedurze podano metod¢ oznacza-
nia pentan-1-olu i pozostatych izomerdéw pentanolu:
pentan-2-olu, pentan-3-olu, 2-metylobutan-1-olu,
3-metylobutan-1-olu, 2-metylobutan-2-olu, 3-me-
tylobutan-2-olu i 2,2-dimetylopropan-1-olu w po-
wietrzu na stanowiskach pracy, z zastosowaniem
chromatografii gazowej z detekcja ptomieniowo-
-jonizacyjng. Metode stosuje si¢ podczas kontroli
warunkow sanitarnohigienicznych na stanowiskach
pracy. Najmniejsze stezenie pentan-1-olu i pozo-
statych izomerdw pentanolu, jakie mozna oznaczy¢
w warunkach pobierania probek powietrza i wyko-
nania oznaczania opisanych w procedurze, wynosi
1,0 mg/m?.

2. Powolania normatywne

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

Do stosowania niniejszej procedury jest nie-
zbedna podana norma, ktora, w catoéci lub w cze-
$ci, zostala w procedurze normatywnie powolana.
W przypadku powotan datowanych ma zastosowa-
nie wyltacznie wydanie cytowane. W przypadku po-
wotan niedatowanych stosuje si¢ ostatnie wydanie
normy (tgcznie ze zmianami).

3. Zasada metody

Metoda polega na: adsorpcji obecnych w powietrzu
substancji — pentan-1-olu 1 pozostatych izomerow
pentanolu — na weglu aktywnym, desorpcji miesza-
ning disiarczku wegla i metanolu oraz chromatogra-
ficznym oznaczeniu tak uzyskanego roztworu.

4. Wytyczne ogélne

4.1. Czystos¢ odczynnikow
Do analizy, o ile nie zaznaczono inaczej, nalezy sto-

sowa¢ odczynniki i substancje wzorcowe o stopniu
czystos$ci co najmniej cz.d.a.

4.2. Doktadno$¢ wazenia
O ile nie zaznaczono inaczej, substancje stosowane
w analizie nalezy wazy¢ z doktadnoscia do 0,0002 g.

4.3. Postepowanie z substancjami

niebezpiecznymi

Czynnosci, podczas ktérych uzywa sie rozpuszczal-
nikdéw organicznych, nalezy wykonywac z uzyciem
srodkow ochrony indywidualnej, pod sprawnie dzia-
tajacym wyciagiem laboratoryjnym.

Pozostate po analizie roztwory odczynnikdéw
i wzorcéw nalezy gromadzi¢ w przeznaczonych do
tego celu pojemnikach i przekazywac¢ do utylizacji
w uprawnionych instytucjach.

5. Odczynniki, roztwory i materialy

5.1. Pentan-1-ol
Stosowaé pentan-1-ol o czystosci wg punktu 4.1.
5.2. 2,2-Dimetylopropan-1-ol
Stosowac 2,2-dimetylopropan-1-ol o czystosci wg
punktu 4.1.
5.3. 3-Metylobutan-2-ol
Stosowaé 3-metylobutan-2-ol o czysto$ci wg punktu
4.1.
5.4. Pentan-2-ol
Stosowac pentan-2-ol o czystosci wg punktu 4.1.
5.5. Pentan-3-ol
Stosowaé pentan-3-ol o czystosci wg punktu 4.1.
5.6. 3-Metylobutan-1-ol
Stosowaé 3-metylobutanol o czysto$ci wg punktu
4.1.
5.7. 2-Metylobutan-1-ol
Stosowaé 2-metylobutan-1-ol o czysto$ci wg punktu
4.1.
5.8. 2-Metylobutan-2-ol
Stosowac 2-metylobutan-2-ol o czystosci wg punktu
4.1.
5.9. Disiarczek wegla
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Stosowac disiarczek wegla o czystosci wg punktu
4.1.

5.10. Metanol
Stosowa¢ metanol o czystosci wg punktu 4.1.

5.11. Roztwor metanolu w disiarczku wegla

o ulamku objetosciowym 10%
Do kolby miarowej o pojemnosci 100 ml odmierzy¢
10 ml metanolu wg punktu 5.10. i uzupetnic¢ kolbe
do kreski disiarczkiem wegla wg punktu 5.9. Kolbe
zamkna¢ korkiem i wymieszac.

5.12. Gazy sprezone do chromatografu
Stosowac hel jako gaz nos$ny, wodor i powietrze do
detektora o czystosci wg instrukcji do chromato-
grafu.

5.13. Roztwdr wzorcowy podstawowy izomerdw

pentanolu
Do kolby miarowej o pojemnosci 50 ml doda¢ takie
ilosci pentan-1-olu wg punktu 5.1. i pozostatych
izomerow pentanolu wg punktow od 5.2. do 5.8,
aby po uzupehieniu zawarto$ci kolby rozpuszczal-
nikiem wg punktu 5.11. uzyskaé si¢ roztwor wzor-
cowy podstawowy o stezeniu 10 mg/ml.

5.14. Roztwor wzorcowy posredni izomerow

pentanolu
Roztwér wzorcowy podstawowy wg punktu 5.13.
rozcienczy¢ 20-krotnie rozpuszczalnikiem wg punk-
tu 5.11., otrzymujac roztwor wzorcowy posredni
o stezeniu 0,5 mg/ml.
5.15. Roztwory wzorcowe robocze izomerow
pentanolu
Do o$miu kolb miarowych o objetosci 1 ml
odmierzy¢ nastgpujace objetosci roztworu wzor-
cowego posredniego (RWP) wg punktu 5.14.: 20;
100; 200; 500 pl oraz nastgpujace ilosci roztworu
wzorcowego podstawowego (RWB) wg punktu
5.13.: 50; 100; 150; 200 pl, nastepnie uzupehic roz-
puszczalnikiem wg punktu 5.11. do kreski. Stezenie
substancji w tych roztworach wynosi odpowiednio:
10; 50; 100; 250; 500; 1 000, 1 500; 2 000 pg/ml.
Roztwory wg punktow: 5.13., 5.14. 1 5.15. sg trwale
przez 11 dni.

6. Przyrzady pomiarowe
i sprzet pomocniczy

6.1. Chromatograf gazowy
Stosowa¢ chromatograf gazowy wyposazony
w detektor ptomieniowo-jonizacyjny.

6.2. Kolby
Stosowa¢ kolby miarowe o pojemnosciach: 1; 10
150 ml

6.3. Kolumna chromatograficzna
Stosowac kolumne chromatograficzng umozliwiaja-
cg oznaczanie pentan-1-olu i pozostatych izomerdéw
pentanolu w obecnosci innych substancji wystepuja-
cych jednoczes$nie w badanym powietrzu, np. niepo-
larng kolumne o dtugosci 50 m, $rednicy wewngtrz-
nej 0,32 mm i grubosci fazy stacjonarnej 1,05 pm.
6.4. Mikrostrzykawki
Stosowa¢ mikrostrzykawki szklane do cieczy
o pojemnosci, w mikrolitrach: 10 + 1 000.
6.5. Naczynka
Stosowacé szczelnie zamykane naczynka o pojemno-
$ci 2 ml.
6.6. Pompa ssaca
Pompa ssgca umozliwiajgca pobieranie probek po-
wietrza ze statym strumieniem objetosci wg punktu 8.
6.7. Rurki pochtaniajace
Rurki szklane (dostepne w handlu), wypetione
dwiema warstwami wegla aktywnego (100 1 50 mg),
rozdzielone i ograniczone wtoknem szklanym.

7. Pobieranie probek powietrza

Probki powietrza nalezy pobiera¢ zgodnie z wy-
maganiami zawartymi w normie PN-Z-04008-7.
W miejscu pobierania probek powietrza, przez rurke
pochtaniajacg wg punktu 6.7., przepusci¢ do 10 dm?
badanego powietrza ze statym strumieniem objeto-
$ci nie wigkszym niz 3 dm’/h. Trwatos$¢ probek prze-
chowywanych w zamrazarce wynosi 11 dni.

8. Warunki pracy chromatografu

Warunki pracy chromatografu nalezy dobra¢ tak,
aby uzyskac rozdzielenie pentan-1-olu od: disiarcz-
ku wegla, metanolu i izomeréw pentan-1-olu oraz
od innych substancji wystepujacych w badanym
powietrzu. W przypadku stosowania kolumny chro-
matograficznej o parametrach podanych w punkcie
6.3. oznaczanie mozna wykona¢ w nastepujacych
warunkach pracy chromatografu:
Parametry pracy kolumny:

— temperatura poczatkowa  40°C (1 min)

— przyrost temperatury I 5°C/min
— temperatura posrednia 80 °C
— przyrost temperatury II 10°C/min

— temperatura koncowa
— ci$nienie gazu no$nego
(helu) regulowane
automatycznie
w trybie stalego

przeptywu

130 °C (1 min)

20 cm/sek.




Pentan-1-ol i pozostate izomery pentanolu. Metoda oznaczania w powietrzu na stanowiskach pracy
z zastosowaniem chromatografii gazowej z detekcjq ptomieniowo-jonizacyjng GC-FID

Parametry dozownika:

— temperatura dozowania ~ 200°C

— dozowanie probki 1l

— stosunek dzielenia probki 5: 1.
Parametry detektora:

— temperatura detektora 250°C

— strumien objetosci wodoru 30 ml/min
— strumien objetosci

powietrza 300 ml/min
— strumien obj¢tosci gazu
uzupehiajacego (azotu) 15 ml/min.

9. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Do chromatografu wprowadzi¢ po 1 pl roztworéw
wzorcowych wg punktu 5.15. Z kazdego roztworu na-
lezy wykona¢ dwukrotny pomiar. Odczyta¢ powierzch-
nie pikow wg wskazan integratora 1 obliczy¢ $rednig
arytmetyczng. Réznica migdzy wynikami nie powinna
by¢ wigksza niz 5% wartosci $redniej. Nastepnie wy-
kresli¢ krzywa wzorcowa, odktadajac na osi odcigtych
zawarto$¢ pentan-1-olu i pozostalych izomeréw penta-
nolu, w mikrogramach, a na osi rz¢dnych — odpowiada-
jace im $rednie powierzchnie pikow.

Dopuszcza si¢ automatyczne integrowanie da-
nych i sporzadzanie krzywej wzorcowe;j.

10. Wykonanie oznaczania

Po pobraniu probki powietrza przesypa¢ oddzielnie
kazda warstwe wegla z rurki pochtaniajacej do na-
czynek wg punktu 6.6. Nastepnie doda¢ mikrostrzy-
kawka, wg punktu 6.4., po 1 ml roztworu metano-
Iu w disiarczku wegla wg punktu 5.11., naczynka
szczelnie zamkng¢ i przeprowadzi¢ desorpcje w cig-
gu 30 min, intensywnie wstrzasajac co pewien czas
ich zawarto$cig. Nastepnie pobrac¢ po 1 ul roztworu
znad wegla 1 bada¢ chromatograficznie w warun-
kach okreslonych w punkcie 9. Z kazdego roztwo-
ru nalezy wykona¢ dwukrotny pomiar. Odczytaé
z uzyskanych chromatograméw powierzchnie pi-
kéw pentan-1-olu i pozostatych izomerow wg wska-
zan integratora i obliczy¢ S$rednig arytmetyczng.
RézZnica migdzy wynikami nie powinna by¢ wicksza
niz 5% wartosci $redniej. Z krzywych wzorcowych
odczyta¢ zawarto$¢ oznaczanej substancji w mikro-
gramach w 1 ml badanego roztworu.

W celu sprawdzenia, ze poszukiwane zwigzki
nie przedostajg si¢ do drugiej warstwy wegla, po-
dobne oznaczenie nalezy przeprowadzi¢ rowniez
dla tej warstwy.

11. Wyznaczanie
wspolczynnika desorpcji

Do naczynek wg punktu 6.6. doda¢ po 100 mg we-
gla aktywnego, tj. w ilosci odpowiadajacej dtuzszej
warstwie w rurce pochtaniajacej wg punktu 6.7.,
a nastgpnie doda¢ mikrostrzykawka wg punktu 6.4.
po 100 pl roztworu wzorcowego podstawowego
wg punktu 5.13. W szostym naczynku przygoto-
waé probke kontrolng zawierajaca tylko wegiel
aktywny. Naczynka szczelnie zamknaé i pozosta-
wi¢ na okoto 2 godziny. Po tym czasie doda¢ po
1 ml rozpuszczalnika wg punktu 5.11. i wstrzasaé
zawartoscig naczynek przez 15 min. Jednoczesnie
wykona¢ oznaczanie badanych substancji, co naj-
mniej w trzech roztworach poréwnawczych, przy-
gotowanych przez dodanie do 1 ml rozpuszczalnika
wg punktu 5.11. po 100 pl roztworu wzorcowego
podstawowego wg punktu 5.13. Tak uzyskane
roztwory bada¢ chromatograficznie w warunkach
okreslonych w punkcie 8. Wspotczynniki desorpcji
dla oznaczanych izomeréw pentanolu (d) obliczy¢
na podstawie wzoru:

d:Pa-Pa’

Py
w ktorym:
P — $rednia powierzchnia piku danego izomeru
pentanolu na chromatogramach roztworow
po desorpcji,

P — srednia powierzchnia piku o czasie retencji
danego izomeru pentanolu na chromato-
gramach roztworu kontrolnego,

P — $rednia powierzchnia piku danego izomeru

pentanolu na chromatogramach roztworow
poroéwnawczych.

Nastepnie obliczy¢ $rednig warto$§¢ wspotczyn-
nika desorpcji badanej substancji ( d ), jako $rednig
arytmetyczng otrzymanych wartosci. Roznice mig-
dzy wynikami a warto$cig $rednig nie powinny by¢
wigksze niz +5% tej wartosci. Wspodtczynnik de-
sorpcji nalezy zawsze wyznaczaé dla kazdej nowej
partii rurek pochtaniajacych wg punktu 6.7.

12. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie kazdego z izomerow pentanolu (X) w bada-
nym powietrzu obliczy¢ w mg/m?® wg wzoru:
_m,+m,

X_—>
V-d
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w ktérym: V' — objetos¢ powietrza przepuszczonego przez

rurke pochtaniajacg, w m?,
d — $rednia warto$¢ wspotczynnika desorpcji
oznaczona wg punktu 12.

m, — masa danego izomeru pentanolu w roztwo-
rze znad dtuzszej warstwy wegla odczyta-
na z krzywej wzorcowej, w mg,

m, — masa danego izomeru pentanolu w roztwo-
rze znad krotszej warstwy sorbentu odczy-
tana z krzywej wzorcowej, w mg,




