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Streszczenie

2-Etyloheksan-1-ol (2-EH) jest bezbarwng ciecza,
stabo rozpuszczalng w wodzie, jednak dobrze mie-
szajgca sie z wiekszoscig rozpuszczalnikéw orga-
nicznych. Na skale przemyslowa jest produko-
wany z butyraldehydu. Zwigzek jest glownie
stosowany do produkcji plastyfikowanego
poli(chlorku winylu), (PCW) oraz w procesach
przetworstwa plastyfikowanego PCW. 2-Etylohek-
san-1-ol jest substancja drazniaca.

Celem pracy bylo opracowanie metody oznaczania
2-etyloheksan-1-olu w powietrzu na stanowiskach
pracy w zakresie stezenn od 0,54 + 10,8 mg/m?,
zgodnie z wymaganiami zawartymi w normie eu-
ropejskiej PN-EN 482.

Badania wykonano, stosujac chromatograf gazowy
(GC) z detektorem plomieniowo-jonizacyjnym

(FID), wyposazony w kolumne kapilarng Stabil-
wax (60 m x 0,32 mm, 0,5 um).

Metoda polega na: adsorpcji par 2-etyloheksan-1-
-olu na weglu aktywnym, desorpcji dichlorometa-
nem i analizie chromatograficznej otrzymanego
roztworu.

Zastosowanie do analizy kolumny Stabilwax po-
zwala na selektywne oznaczenie 2-etyloheksan-1-
-olu w obecnosci innych substancji. Uzyskane
krzywe kalibracyjne charakteryzuja sie wysoka
wartoécia wspolczynnika korelacji (r = 0,9998),
ktory $wiadczy o liniowosci wskazan detektora
FID w zakresie stezenn 0,013 + 0,26 mg/ml dla
probki powietrza o objetosci 24 1. Granica wykry-
walnosci (LOD) tej metody wynosi 8,05 ng/ml,
a granica oznaczalnosci (LOQ) - 24,14 ng/ml.

! Publikacja opracowana na podstawie wynikow uzyskanych w ramach III etapu programu wieloletniego: ,,Poprawa
bezpieczenstwa i warunkow pracy” dofinansowanego w latach 2014-2016 w zakresie stuzb panstwowych przez Ministerstwo
Rodziny, Pracy i Polityki Spolecznej (Ministerstwo Pracy i Polityki Spotecznej).

Koordynator programu: Centralny Instytut Ochrony Pracy — Panstwowy Instytut Badawczy.
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Metoda charakteryzuje sie dobrg precyzja i doklad-
noscig, spelnia wymagania zawarte w normie euro-
pejskiej PN-EN 482 dla procedur dotyczacych ozna-
czania czynnikéw chemicznych. Metoda moze by¢
stosowana do wykonywania pomiaréw stezen
2-etyloheksan-1-olu w powietrzu na stanowiskach

pracy w celu oceny narazenia zawodowego, stwa-
rzanego przez te substancje.

Opracowang metode oznaczania 2-etyloheksan-1-
-olu zapisano w postaci procedury analitycznej,
ktoéra zamieszczono w zataczniku.

Summary

2-Ethylhexan-1-ol (2-EH) is a colorless liquid that is
poorly soluble in water but soluble in most organic
solvents. On an industrial scale, 2-Ethylhexanol is
produced in the aldol condensation of n-butyralde-
hyde. It is mainly used as an alcohol component in
manufacturing ester plasticizers for soft poly(vinyl
chloride) (PVC).

The aim of this study was to develop a method for
determining concentrations of 2-ethylhexan-1-ol in
workplace air in the range from 0.54 to 10.8 mg/m?,
in accordance with the requirements of Standard
No. EN 482.

The study was performed using a gas chromato-
graph (GC) with a flame ionization detector (FID)
equipped with a capillary column Stabilwax
(60 m x 0.32 mm, 0.5 pm).

The method is based on the adsorption of
2-ethylhexan-1-ol vapours on activated charcoal,

desorption with dichloromethane and GC-FID
analysis. The use of Stabilwax column enabled
selective determination of 2-ethylhexan-1-ol in the
presence of other substances. The measurement
range was from 0.013 to 0.26 mg/ml for a 24-L air
sample. The limit of detection was 8.05 ng/ml and
the limit of quantification was 24.14 ng/ml.

This method is precise, accurate and it meets the
criteria for procedures for measuring chemical
agents listed in Standard No. EN 482. The method
can be used for assessing occupational exposure to
2-ethylhexan-1-ol and associated risk to workers’
health.

The developed method of determining 2-ethyl-
hexan-1-ol has been recorded as an analytical
procedure (see appendix).

WPROWADZENIE

2-Etyloheksan-1-ol (2-EH) jest
cieczg o charakterystycznym zapachu. Masa mo-
lowa 2-etyloheksan-1-olu wynosi 130,23 g/mol,
temperatura wrzenia 182 °C, temperatura topnie-
nia < -132 °C, temperatura zaptonu 73°C,
rozpuszczalnos¢ w wodzie w temperaturze
20 °C = 0,6 g/l, preznos¢ par w temperaturze
20 °C wynosi 0,48 hPa. 2-Etyloheksan-1-ol
dobrze rozpuszcza si¢ w: etanolu, acetonie, ben-

bezbarwnag

zenie, chloroformie, sulfotlenku dimetylu i ete-
rze dietylowym. Moze reagowac niebezpiecznie
w obecnosci srodkdw silnie utleniajacych i moc-
nych zasad (CHEMPYL 2016; GESTIS 2016).
2-Etyloheksan-1-ol jest substancja wielkoto-
nazowa. Na skale przemystowa jest otrzymy-
wany z butyraldehydu. Jest stosowany jako
dodatek do: paliw, plastyfikatorow (do zmiek-
czania PCW), akrylanéw i innych produktow
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chemicznych (Bortel 2008; Brenntag 2015;
Konieczko, Czerczak 2015).

2-Etyloheksan-1-ol jest substancja draznigca.
W przypadku zatrucia przewleklego objawami
szkodliwego dziatania 2-etyloheksan-1-olu sa:
podraznienie skory, oczu i gornych drog odde-
chowych, zmiany skorne, bole i zawroty glowy,
zaburzenia ze strony przewodu pokarmowego
(nudnosci, wymioty, biegunka), (CHEMPYL
2016). przypisano (WE
nr 1272/2008) nastepujace zwroty zagrozenia:

Substancji  tej

— H315: dziata draznigco na skore

— H319: dziata draznigco na oczy

— H332: dziala szkodliwie w nastepstwie
wdychania

— H335: moze powodowaé podraznienie
drog oddechowych.
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Obowigzujaca w Polsce wartos¢ najwyzszego
dopuszczalnego stezenia (NDS) 2-etyloheksan-1-
olu w powietrzu na stanowiskach pracy wynosi
160 mg/m®, a warto$¢ najwyzszego dopuszczal-
nego stezenia chwilowego (NDSCh) —320 mg/m?
(DzU 2014, poz. 817). Wartosci te zostaly usta-
lone na podstawie badan wykonanych na zwie-
rzetach w 2003 r. Przeprowadzone w ostatniej
dekadzie badania, z udzialem ochotnikéw, wyka-
zaly silniejsze dziatanie drazniace 2-etyloheksan-
-1-olu. Z tego powodu eksperci SCOEL (Scien-
tific Committee for Occupational Exposure Limits
for Chemical Agents — Komitet Naukowy ds.
Dopuszczalnych Norm Zawodowego Narazenia
na Oddzialywanie Czynnikéw Chemicznych
w Pracy) zaproponowali dopuszczalng wartos¢
narazenia zawodowego (OEL), (occupational
exposure limits ) dla 2-etyloheksan-1-olu na duzo
nizszym poziomie, niz obowiazujaca w krajach
UE — wynoszaca 5,42 mg/m*® (SCOEL 2011).
W Polsce wartosci dopuszczalnych wielkosci na-
razenia zawodowego zostaly zweryfikowane
przez Zespdt Ekspertow ds. Czynnikow Che-
micznych Miedzyresortowej Komisji ds. NDS
iNDN i wynosza odpowiednio: NDS — 5,4 mg/m?
i NDSCh — 10,8 mg/m? (Konieczko, Czerczak
2015). Wartosci te zostaly przyjete na 79. posie-
dzeniu Miedzyresortowej Komisji do spraw Naj-
wyzszych Dopuszczalnych Stezen i Natezen

Czynnikéw Szkodliwych dla Zdrowia w Srodo-
wisku Pracy i zgloszone ministrowi wlasciwemu
do spraw pracy w celu ich wprowadzenia do roz-
porzadzenia w zataczniku nr 1 wykazu wartosci
najwyzszych dopuszczalnych stezen i natezen
czynnikdéw szkodliwych dla zdrowia w Srodowi-
sku pracy.

W Polsce stezenia 2-etyloheksan-1-olu w po-
wietrzu na stanowiskach pracy oznaczano z za-
stosowaniem chromatografii gazowej z detekcja
plomieniowo-jonizacyjna  (Jezewska 2004,
PN-Z-04398:2013). Metoda ta polega na: ad-
sorpcji 2-etyloheksan-1-olu na weglu aktyw-
nym, desorpcji dichlorometanem i analizie chro-
matograficznej otrzymanego roztworu. Zakres
krzywej wzorcowej wynosi od 16 + 480 mg/m®
dla probki powietrza 12 1.

Ze wzgledu na fakt, ze zaproponowana war-
tos¢ NDS jest duzo mniejsza od dotychczas
obowiazujacej, wynikta koniecznos$¢ znowelizo-
wania normy PN-Z-04398:2013 i przeprowadze-
nia badan w celu zoptymalizowania warunkow
pobierania prébek powietrza i parametrow
oznaczania chromatograficznego, ktére umozli-
wig oznaczanie 2-etyloheksan-1-olu na pozio-
mie 1/10 nowej wartosci NDS — 0,54 mg/m?,
zgodnie z wymaganiami zawartymi w normie
PN-EN 482.

CZESC DOSWIADCZALNA

Aparatura

W badaniach zastosowano chromatograf
gazowy firmy Hewlett-Packard 6890 (Hewlett-
Packard, Niemcy) z detektorem plomieniowo-
jonizacyjnym oraz automatycznym podajnikiem
probek. Do sterowania procesem oznaczania
oraz zbierania danych zastosowano oprogramo-
wanie ChemStation. Zastosowano réwniez ko-
lumng kapilarna typu Stabilwax o dtugosci 60 m,

srednicy wewnetrznej 0,32 mm i o grubosci
filmu 0,5 pm (Restek, USA).

Do pobierania probek powietrza wykorzy-
stano aspiratory typu Gilian LFS (Sensidyne,
USA) o zakresie pracy 1 = 350 ml/min (0,06 +
+ 21 /h). Do przeprowadzenia desorpcji anali-
tow z sorbentéow korzystano z wytrzasarki me-
chanicznej WL-2000 (JWElectronic, Polska).
Wzorce odwazano na wadze analitycznej Sarto-
rius TE214S (Sartorius Corporation, USA).
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Probki i1 roztwory przechowywano w chilo-
dziarko-zamrazarce ARDO CO23B-2H (Mer-
loni, Polska).

Odczynniki i materialy

W badaniach korzystano z nastepujacych odczyn-
nikow: 2-etyloheksan-1-olu (Aldrich, USA),
dichlorometanu, benzenu, toluenu (J.T. Baker,
Holandia), acetonu, ftalanu dibutylu, ftalanu di(2-

WYNIKI BADAN I

Warunki oznaczania
chromatograficznego

Na podstawie przeprowadzonych badan wstep-
nych ustalono warunki oznaczania chromatogra-
ficznego 2-etyloheksan-1-olu (2-EH). Zastoso-
wano kolumne kapilarng Stabilwax w tempera-
turze programowanej: temperatura poczatkowa
wynosita 100 °C przez 4 min, z przyrostem tem-
peratury 20 °C/min do temperatury koncowej
180 °C utrzymywanej przez 7 min. Strumien
objetosci gazu nosnego (hel) ustalono na
1 ml/min. Probke o objetosci 2 pl wprowadzano

-etyloheksylu), (Sigma-Aldrich, Niemcy), etylo-
benzenu (POCH, Polska). Do badan uzywano od-
czynnikdw o czystosci co najmniej cz.d.a. Stoso-
wano ponadto: rurki szklane wypetnione weglem
aktywnym (100/50 mg), (ZUP Analityk, Polska),
naczynka do desorpcji o pojemnosci okoto 3 ml
z nakretkami i uszczelkami silikonowymi (wypo-
sazone w zawor umozliwiajacy pobranie roz-
tworu bez ich otwierania), szklo laboratoryjne
oraz strzykawki do cieczy.

ICH OMOWIENIE

do dozownika aparatu o temperaturze 180 °C,
stosunek dzielenia probki ustalono na 10: 1.
Temperatura detektora FID wynosila 220 °C,
strumien objetosci wodoru 40 ml/min oraz stru-
mien objetosci powietrza 450 ml/min.

W opisanych warunkach 2-etyloheksan-1-ol
moze by¢ oznaczany w obecnosci: dichlorome-
tanu, acetonu, benzenu, toluenu, etylobenzenu,
ftalanu dibutylu i ftalanu di(2-etyloheksylu).
Chromatogram roztworu 2-etyloheksan-1-olu
w obecnosci substancji wspotwystepujacych
przedstawiono na rysunku 1.
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Rys. 1. Chromatogram roztworu wzorcowego 2-etyloheksan-1-olu (2-EH) i substancji wspotwystepujacych. Kolumna

Stabilwax, temperatura kolumny programowana, detektor

FID: 1) aceton, 2) dichlorometan, 3) benzen, 4) toluen,

5) etylobenzen, 6) 2-etyloheksan-1-ol. Ftalan dibutylu i ftalan di(2-etyloheksylu) pojawiaja si¢ w tych warunkach po okoto

40 min
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Pobieranie prébek powietrza

W metodzie przyjeto taki sam sposob pochtania-
nia substancji (z zastosowaniem rurek szkla-
nych, wypelionych dwiema warstwami wegla
aktywnego — 100 mg i 50 mg), jaki zastosowano
w normie podlegajacej nowelizacji, jednak
zwigkszono objetos¢ powietrza, ktore przepusz-
czane jest przez probnik z 12 1 do 24 1. Do de-
sorpcji 2-etyloheksan-1-olu z wegla aktywnego
stosowano dichlorometan (1 ml). W celu spraw-
dzenia mozliwosci pobierania wigkszej objetosci
powietrza przeprowadzono nastepujace badania:
do rurek pochtaniajacych, na widkno szklane

Tabela 1.

umieszczone przed 100 mg warstwa wegla
aktywnego, naniesiono 10 pl roztworu 2-etylo-
heksan-1-olu w dichlorometanie o stezeniu
okoto 31 mg/ml. Przez rurki przepuszczano 24 1
powietrza ze stalym strumieniem objetosci: 4; 8
i 12 I/h. Roztwory uzyskane po desorpcji dichlo-
rometanem z pierwszej i drugiej warstwy wegla
aktywnego  oznaczano  chromatograficznie
w warunkach opisanych wczesniej. Wyniki ba-
dan przedstawiono w tabeli 1. Uzyskane wyniki
wskazuja na to, ze 2-etyloheksan-1-ol zatrzy-
muje si¢ catkowicie w pierwszej (100 mg) war-

stwie wegla aktywnego.

Przykladowe wyniki adsorpcji 2-etyloheksan-1-olu (2-EH) na weglu aktywnym. Kolumna Stabilwax,
temperatura kolumny programowana, detektor FID

Przyblizone Powierzchnia pikow 2-etyloheksan-1-olu
Strumien objetosci Czas stezenie W rOZthO racl} po desorpcji
pochtanianego powietrza, pochtaniania, substancji (g kel i)
I/h min W powietrzu, .
mg/m’ Z;ikoll:riz I warstwa IT warstwa

360 13 - 8923 -
8 180 13 - 877,2 -
12 60 13 - 893,5 -
12 15 13 - 953,9 -

Badania adsorpcji/desorpcji

Badania stopnia desorpcji 2-etyloheksan-1-olu
(2-EH) z wegla aktywnego przeprowadzano
W nastepujacy sposob: do szesciu rurek pochla-
niajacych, na wildkno szklane umieszczone
przed 100 mg warstwa wegla aktywnego, nano-
szono w trakcie pobierania probek powietrza po
1 pl roztworu 2-etyloheksan-1-olu w dichloro-
metanie o stezeniu 31 mg/ml, co odpowiadato
0,031 mg 2-etyloheksan-1-olu, do kolejnych
szesciu rurek pochtaniajacych dodano po 4 8 pl
(razem 12 rurek) tego samego roztworu 2-etylo-
heksan-1-olu, co odpowiadato 0,124 i 0,248 mg
2-etyloheksan-1-olu. Przez rurki przepuszczano
24 litry powietrza ze strumieniem objetosci 4 I/h.

Nastepnie przeprowadzono desorpcje 2-etylo-
heksan-1-olu z pierwszej warstwy wegla i od-
dzielnie z drugiej warstwy zabezpieczajacej, za
pomocg 1 ml dichlorometanu. Po 30-minuto-
wym wytrzasaniu uzyskane roztwory oznaczano
chromatograficzne. W drugich warstwach wegla
aktywnego nie stwierdzono obecnosci 2-etylo-
Wykonano takze oznaczanie
2-etyloheksan-1-olu w roztworach poréwnaw-

heksan-1-olu.

czych wykonanych w identyczny sposab, ale bez
wegla aktywnego.

Wyniki badan wydajnosci desorpcji (tab. 2.)
wskazuja na to, ze zastosowany dichlorometan
jest odpowiednim desorbentem 2-etyloheksan-
-1-olu z wegla aktywnego. Srednia wydajnosé
desorpcji 2-etyloheksan-1-olu wynosi 98%.
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Tabela 2.

Wydajnosé desorpcji uzyskana po naniesieniu 2-etyloheksan-1-olu (2-EH) na wegiel aktywny,
przepuszczeniu 24 1 powietrza i desorpcji dichlorometanem. Kolumna Stabilwax, temperatura

kolumny programowana, detektor FID

Masa 2-etyloheksan-1-olu naniesiona
na wegiel aktywny, mg

Wydajnos¢ desorpcji, %

Wspotczynnik zmiennoscei, %

0,031 98
0,124 98
0,248 98

4,08
4,26
2,62

Kalibracja i precyzja

Oznaczanie kalibracyjne wykonano dla szesciu
roztworé6w wzorcowych 2-etyloheksan-1-olu
(2-EH) w dichlorometanie. Stgzenie tych roz-
tworow wynosito od 0,013 + 0,26 mg/ml. Spo-
rzadzono trzy serie roztworéw kalibracyjnych,
ktére poddano analizie chromatograficznej.
Do chromatografu wprowadzono po 2 pl roz-
tworow wzorcowych o wzrastajacych steze-
niach. Nastepnie sporzadzono wykres zaleznosci

$redniej powierzchni pikow 2-etyloheksan-1-olu
od jego stezen w roztworach wzorcowych.
Wyniki przedstawiono graficznie na rysunku 2.
Wspoélezynnik nachylenia ,,b” krzywej kalibracji
o rownaniu y = bx + a charakteryzujacy czutos¢
metody wynosi 2765,6. Liniowos¢ krzywej
wzorcowe] charakteryzowana wartoscig wspot-
czynnika korelacji » wynosi 0,9998.

800

700

(=)
(=
(=]

y =2765,6x - 6,1584

i
(=
(=]

T

Pole powierzchni
S~
(=3
o

0,05 0,10

Stezenie 2-etyloheksan-1-olu, mg/ml

0,15 0,20 0,25

Rys. 2. Wykres zaleznosci powierzchni pikow od stezenia 2-etyloheksan-1-olu (2-EH) w dichlorometanie. Kolumna

Stabilwax, temperatura kolumny programowana, detektor FID

Precyzje oznaczen kalibracyjnych oceniono na
podstawie przygotowanych trzech serii po osiem
roztwordw roboczych o stezeniach kolejno: 0,013
(I seria); 0,13 (Il seria) i 0,26 mg/ml (III seria). Po
wykonaniu analizy chromatograficznej dla kazdej
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serii roztwor6éw obliczono odchylenie standar-
dowe i wspdtczynnik zmiennosci. Wspolczynniki
zmiennosci dla kolejnych poziomdéw stgzenia
wyniosty odpowiednio: 1,8; 0,73 10,92 %.
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Walidacja Na podstawie przeprowadzonych badan uzy-
skano nastepujace dane walidacyjne:

Walidacje metody przeprowadzono zgodnie ~ granica wykrywalnosci,

z wymaganiami zawartymi w normie europej- LO]? o 8,05 ng/ml

skiej PN-EN 482. Granice wykrywalnosci i gra- — granica oznaczalnosci,

nice oznaczalnosci wyznaczono na podstawie LOQ ) ) 24,1 ng/ml

wynikow analiz (dziesi¢¢ niezaleznych pomia- B ca{kov‘vna precyzja

row powierzchni piku o czasie retencji 2-etylo- badania, V‘_ 5,15%

heksan-1-olu) uzyskanych z trzech niezaleznie B WZngdfla niepewnosc

przygotowanych slepych prob. catkowita 11,28%.
PODSUMOWANIE

Do oznaczania 2-etyloheksan-1-olu w powietrzu
na stanowiskach pracy zastosowano takg samg
technike analityczna, jak w normie podlegajace;j
nowelizacji.

W znowelizowanej metodzie znacznie
zmniejszono zakres stezen umozliwiajacy ozna-
czanie 2-etyloheksan-1-olu w powietrzu srodowi-
ska pracy z dotychczasowego 16 + 320 mg/m?
na 0,54 + 10,8 mg/m’, tj. w zakresie stezen od
1/10 do 2 wartosci NDS dla ostatnio ustalonej
warto$ci NDS wynoszacej 5,4 mg/m®. W nowym
zakresie stezen metoda zostata poddana walidacji,
zgodnie z wymaganiami zawartymi w normie

PN-EN-482. Wyznaczono takie parametry wali-
dacyjne, jak: granica wykrywalno$ci, granica
oznaczalnosci,
wzgledna niepewnos¢ catkowita. Walidacja me-
tody potwierdzila jej przydatno$¢ do oznaczania
stezen 2-etyloheksan-1-olu w powietrzu na
stanowiskach pracy w celu oceny narazenia

catkowita precyzja badania,

zawodowego.

Opracowana metod¢ oznaczania 2-etylohek-
san-1-olu w powietrzu na stanowiskach pracy
zapisano w formie procedury analitycznej, ktora
zamieszczono w zatgczniku.
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ZALACZNIK

PROCEDURA ANALITYCZNA OZNACZANIA 2-ETYLOHEKSAN-1-OLU
W POWIETRZU NA STANOWISKACH PRACY

1. Zakres stosowania procedury

W niniejszej procedurze podano metode ozna-
czania zawartosSci 2-etyloheksan-1-olu (nr CAS:
104-76-7) w powietrzu na stanowiskach pracy
z zastosowaniem chromatografii gazowej z de-
tektorem plomieniowo-jonizacyjnym. Metode
stosuje si¢ podczas kontroli warunkdéw sanitar-
nohigienicznych.

Najmniejsze stezenie 2-etyloheksan-1-olu,
jakie mozna oznaczy¢ w warunkach pobierania
probek powietrza i wykonania oznaczania opisa-
nych w procedurze, wynosi 0,54 mg/m?>.

2. Powolania normatywne

PN-Z-04008-7 Ochrona czystosci powietrza —
Pobieranie probek — Zasady pobierania probek
powietrza w srodowisku pracy i interpretacji wy-
nikdw.

3. Zasada metody

Metoda polega na: adsorpcji zawartych w bada-
nym powietrzu par 2-etyloheksan-1-olu na
weglu aktywnym, desorpcji dichlorometanem
i analizie chromatograficzne;j
roztworu.

otrzymanego

4. Postanowienia og6lne

4.1.
O ile nie zaznaczono inaczej, substancje stoso-

Dokladnos¢ wazenia

wane w analizie nalezy wazy¢ z doktadnoscia do
0,0002 g
4.2. Postepowanie z substancjami
niebezpiecznymi
Czynnosci, podczas ktérych uzywa si¢ rozpusz-
czalnikow organicznych nalezy wykonywaé

z uzyciem Srodkéw ochrony indywidualnej, pod
sprawnie dzialajacym wyciagiem laboratoryj-
nym. Pozostale po analizie roztwory odczynni-
kow i wzorcodw nalezy gromadzié w przeznaczo-
nych do tego celu pojemnikach i przekazywac do
utylizacji w uprawnionych instytucjach.

5. Odczynniki, roztwory i materialy

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

5.1. 2-Etyloheksan-1-o0l

5.2. Dichlorometan

5.3. Roztwdr wzorcowy podstawowy

2-etyloheksan-1-olu

Do zwazonej kolby miarowej o pojemnosci
10 ml odmierzyé¢ 16 pl (okoto 13 mg) 2-etylo-
heksan-1-olu wg punktu 5.1., kolbe zwazy¢,
kreski
wg punktu 5.2. i doktadnie wymiesza¢. Stezenie

uzupetlni¢  do rozpuszczalnikiem
2-etyloheksan-1-olu w tak przygotowanym roz-
tworze wynosi okoto 1,3 mg/ml. Obliczy¢
doktadng zawartos¢ 2-etyloheksan-1-olu w 1 ml
roztworu.

Roztwor przechowywany w chlodziarce jest
trwaty przez cztery dni.

5.4. Roztwory wzorcowe robocze
Do szesciu kolb miarowych o pojemnosci 5 ml
odmierzy¢ kolejno: 0,05; 0,1; 0,15; 0,25; 0,5
i 1 ml roztworu wzorcowego podstawowego
wg punktu 5.3., uzupetni¢ do kreski dichlorome-
tanem wg punktu 5.2. i wymieszaé. Zawartos¢
2-etyloheksan-1-olu w 1 ml tak przygotowanych
roztworéw wynosi odpowiednio: 0,013; 0,026;
0,039; 0,065; 0,13 1 0,26 mg. Obliczy¢ dokladna
zawartos¢ 2-etyloheksan-1-olu w 1 ml tak przy-
gotowanych roztworach.

157



Anna Jezewska

Roztwory przechowywane w chlodziarce sg
trwale przez cztery dni.

5.5. Roztwér do wyznaczania

wspotczynnika desorpcji

Do zwazonej kolby miarowej o pojemnosci 1 ml
odmierzy¢ 32 pl 2-etyloheksan-1-olu, zwazyc¢,
uzupetnié¢ do kreski dichlorometanem wg punktu
5.2. i1 dokladnie wymieszaé. Stezenie 2-etylo-
heksan-1-olu w tak przygotowanym roztworze
wynosi okolo 26 mg/ml.

5.6 Gazy sprezone do chromatografu
Hel jako gaz nosny, wodér i powietrze do
instrukcji  do

detektora o czystosci wg

chromatografu.

6. Przyrzady pomiarowe
i sprzet pomocniczy

Stosowacé typowy sprzet laboratoryjny oraz nizej
wymieniony:

6.1. Chromatograf gazowy
Chromatograf gazowy z detektorem plomie-
niowo-jonizacyjnym.

6.2. Kolumna chromatograficzna
chromatograficzna
oznaczanie 2-etyloheksan-1-olu w obecnosci in-

Kolumna umozliwiajaca
nych substancji wystepujacych w badanym po-
wietrzu, np. kolumna kapilarna z poli(glikolem
etylenowym) zwigzanym Carbowaxem o dtugo-
$ci 60 m, o Srednicy wewnetrznej 320 pm i o gru-
bosci filmu 0,5 pm.

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

6.4. Strzykawki do cieczy
Stosowaé strzykawki do cieczy o pojemnosci
5ul+1ml

6.5. Naczynka do desorpcji
Naczynka szklane do desorpcji o pojemnosci
okoto 3 ml z nakretkami i uszczelkami silikono-
wymi, wyposazone w zawory umozliwiajace po-
bieranie roztworu bez otwierania naczynek.
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6.6. Rurki pochtaniajgce
Stosowa¢ dostepne w handlu gotowe rurki
szklane wypehione dwiema warstwami wegla
aktywnego (100 mg i 50 mg), rozdzielone i ogra-
niczone wioknem szklanym.

7. Pobieranie prébek powietrza

Probki powietrza nalezy pobiera¢ zgodnie z wy-
maganiami zawartymi w normie PN-Z-04008-7.
W miejscu pobierania probek przez rurke po-
chtaniajgca przepusci¢ do 24 | badanego powie-
trza ze stalym strumieniem objetosci nie wigk-
szym niz 12 1/h.

Pobrane probki przechowywane w chlo-
dziarce zachowuja trwato$¢ co najmniej pie¢ dni.

8. Warunki pracy chromatografu

Warunki pracy chromatografu nalezy tak do-
bra¢, aby uzyskaé rozdziat 2-etyloheksan-1-olu
od innych substancji wystepujacych jednocze-
$nie w badanym powietrzu. W przypadku stoso-
wania kolumny chromatograficznej o parame-
trach podanych w punkcie 6.2., oznaczanie
mozna wykona¢ w nastepujacych warunkach:

— temperatura kolumny programowana:

- temperatura poczatkowa 100 °C (4 min)

- przyrost temperatury 20 °C/min
- temperatura koncowa 180 °C (7 min),
— temperatura dozowania 180 °C
— temperatura detektora 220 °C
— strumien objetosci
gazu nosnego (hel) 1 ml/min
— strumien objetosci
wodoru 40 ml/min
— strumien objetosci
powietrza 450 ml/min
— stosunek dzielenia probki 10: 1
— dozowanie probki 2 pl.
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9. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Do chromatografu wprowadzi¢ po 2 pl roztwo-
row wzorcowych roboczych 2-etyloheksan-1-
-olu wg punktu 5.4. Z kazdego roztworu wyko-
na¢ dwukrotny pomiar. Odczyta¢ powierzchnie
pikow wg wskazan integratora i obliczy¢ srednig
arytmetyczng. Rdznica miedzy wynikami a war-
toscia Srednig nie powinna by¢ wieksza niz 5%
wartosci sredniej. Nastepnie wykresli¢ krzywa
wzorcowa, odkladajac na osi odcietych mase
2-etyloheksan-1-olu w miligramach, a na osi
rzednych — odpowiadajace im
powierzchnie pikow.

Srednie

10. Wykonanie oznaczania

Po pobraniu probki powietrza przesypa¢ od-
dzielnie kazda warstwe wegla aktywnego z rurki
pochtaniajacej do naczynek do desorpcji wg
punktu 6.5. Nastepnie dodaé strzykawka wg
punktu 6.4. po 1 ml dichlorometanu wg punktu
5.2., naczynka szczelnie zamkna¢ i pozostawié
na 30 min, intensywnie wstrzasajac co pewien
czas ich zawartoscig. Nastepnie pobraé¢ po 2 pl
roztworu znad dluzszej warstwy wegla aktyw-
nego i bada¢ chromatograficznie w warunkach
okreslonych w punkcie 8. Z kazdego roztworu
nalezy wykona¢ dwukrotny pomiar. Odczytaé
z uzyskanych chromatogramow powierzchnie
pikow 2-etyloheksan-1-olu wg wskazan integra-
tora i obliczy¢ srednig arytmetyczng. Roznica
miedzy wynikami oznaczen a wartoscia $rednig
nie powinna by¢ wieksza niz 5% wartosci $red-
niej. Z krzywej wzorcowej odczyta¢ zawartos¢
2-etyloheksan-1-olu w roztworze, w miligra-
mach.

W taki sam sposob wykona¢ oznaczanie
2-etyloheksan-1-olu w roztworze znad krotszej
warstwy wegla aktywnego. Zawarto$¢ 2-etylo-
heksan-1-olu w krotszej warstwie wegla aktyw-
nego nie powinna przekracza¢ 10% ilosci ozna-
czonej] w dluzszej warstwie. W przeciwnym
razie wynik nalezy traktowa¢ jako orientacyjny.

11. Wyznaczanie wspoélczynnika
desorpcji

W pigciu naczynkach do desorpcji wg punktu
6.5. umiesci¢ dluzszg warstwe wegla (100 mg)
z rurki pochtaniajacej wg punktu 6.6. Nastepnie
dodaé po 4 pl roztworu do wyznaczania wspot-
desorpcji
punktu 5.5. W szdstym naczynku przygotowac

czynnika 2-etyloheksan-1-olu wg
probke kontrolng zawierajaca tylko wegiel
aktywny. Naczynka szczelnie zamknaé i pozo-
stawi¢ do nastepnego dnia. Nastepnie dodac
strzykawka wg punktu 6.4. po 1 ml dichlorome-
tanu. Naczynka ponownie zamkna¢ i przeprowa-
dzi¢ desorpcje w ciagu 30 min, wstrzgsajac co
pewien czas ich zawartoscig. Nastepnie wyko-
na¢ oznaczenia chromatograficzne. Jednocze-
$nie wykona¢ oznaczanie 2-etyloheksan-1-olu,
co najmniej w trzech roztworach poréwnaw-
czych przygotowanych przez dodanie do 1 ml
dichlorometanu po 4 pl roztworu do wyznacza-
nia wspotczynnika desorpcji wg punktu 5.5.

Wspoélezynnik desorpcji dla 2-etyloheksan-
-1-olu (d) obliczy¢ na podstawie wzoru:

w ktorym:

Pa— $rednia powierzchnia piku 2-etylohek-
san-1-olu na chromatogramach roztwo-
réow po desorpcji,

P, —srednia powierzchnia piku o czasie
retencji 2-etyloheksan-1-olu na chroma-
togramach roztworu kontrolnego,

P,— $rednia powierzchnia piku 2-etylohek-
san-1-olu na chromatogramach roztwo-
réw porownawczych.

Nastepnie obliczy¢ srednig wartos¢ wspot-
czynnikow desorpcji dla 2-etyloheksan-1-olu
(67 ) jako $rednig arytmetyczna otrzymanych
wartosci (d).

Wspoélezynnik desorpcji nalezy wyznaczad
dla kazdej nowej partii rurek pochtaniajacych.
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12. Obliczanie wyniku oznaczania odczytana z krzywej wzorcowej, w mili-
gramach,
my — masa 2-etyloheksan-1-olu w roztworze

Stezenie 2-etyloheksan-1-olu (X) w badanym
znad krétszej warstwy wegla aktywnego

powietrzu obliczy¢ w miligramach na metr sze-

§cienny, na podstawie wzoru: odczytana z krzywej wzorcowej, w mili-

x =" 1000,
V.d

gramach,
V' — objetos¢ powietrza przepuszczonego
przez rurke pochtaniajaca, w litrach,
d — $rednia wartosé wspodlczynnika desorp-
cji wyznaczana zgodnie z punktem 11.

w ktorym:
m — masa 2-etyloheksan-1-olu w roztworze
znad dtuzszej warstwy wegla aktywnego
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