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Streszczenie

Propan-2-ol jest lotng, bezbarwng cieczg o ostrym charakterystycznym zapachu. W przemysle jest stosowany jako: roz-
puszczalnik, srodek odwadniajacy, $rodek czyszczacy i dezynfekujacy. Propan-2-ol dziala draznigco oraz narkotycznie.
Moze wywolywac uczucie sennosci lub zawroty glowy.

Celem pracy byta nowelizacja normy PN-Z-04224-02:1992 przeprowadzona zgodnie z wymaganiami zawartymi w nor-
mie europejskiej PN-EN 482. Metoda zostata opracowana w zakresie stezen od 1/10 do 2 wartoéci NDS.

Badania wykonano, stosujac chromatograf gazowy (GC) z detektorem plomieniowo-jonizacyjnym (FID) wyposazony
w kolumne kapilarng HP-INNOWAX (60 m X 0,25 mm, 0,15 pm).

Metoda polega na: adsorpcji par propan-2-olu na weglu aktywnym, desorpcji mieszaning disiarczku wegla i N,N-dime-
tyloformamidu oraz analizie chromatograficznej otrzymanego roztworu.

Zastosowanie do analizy kolumny HP-INNOWAX pozwala na selektywne oznaczanie propan-2-olu w obecnosci: di-
siarczku wegla i N,N-dimetyloformamidu. Zakres pomiarowy wynosi 90 +1 800 mg/m* dla prébki powietrza o objetosci
9 1. Granica wykrywalnosci tej metody wynosi 0,09 ug/ml, a granica oznaczalnosci - 0,28 ug/ml.

Metoda charakteryzuje sie dobra precyzja i dokladno$cia, spetnia wymagania zawarte w normie europejskiej PN-EN 482
dla procedur dotyczacych oznaczania czynnikéw chemicznych.

Opracowana metoda oznaczania propan-2-olu zostala zapisana w postaci procedury analitycznej, ktdra zamieszczono
w zalaczniku. Zakres tematyczny artykulu obejmuje zagadnienia zdrowia oraz bezpieczenstwa i higieny srodowiska pra-
cy bedace przedmiotem badan z zakresu nauk o zdrowiu oraz inzynierii srodowiska.

Stowa kluczowe: alkohol izopropylowy, metoda analityczna, powietrze na stanowiskach pracy, nauki o zdrowiu, inzy-
nieria srodowiska.

! Publikacja opracowana na podstawie wynikéw IV etapu programu wieloletniego: ,Poprawa bezpieczenstwa i warunkéw pracy’,
finansowanego w latach 2017-2019 w zakresie zadan stuzb panstwowych przez Ministerstwo Rodziny, Pracy i Polityki Spoteczne;.
Koordynator programu: Centralny Instytut Ochrony Pracy — Panstwowy Instytut Badawczy.
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Abstract

Propan-2-ol is an easily volatile, colourless liquid with a pungent characteristic odour. In industry it is used as a solvent and
a dewatering, cleaning and disinfecting agent. Propan-2-ol has an irritating and narcotic effect. It may cause drowsiness
or dizziness. The aim of the study was to amend the PN-Z-04224-02:1992 standard in accordance with the requirements
of European standard PN-EN 482. The method was developed in the range of concentrations from 1/10 to 2 of the MAC
value. The tests were performed using a gas chromatograph (GC) with a flame ionization detector (FID) equipped
with a capillary column HP-INNOWAX (60 m x 0.25 x mm, 0.15 pm). The method is based on adsorption of propan-
-2-ol vapours on activated carbon, desorption with a mixture of carbon disulphide and N,N-dimethylformamide and
chromatographic analysis of the obtained solution. Using an HP-INNOWAX column for the analysis makes it possible
to selectively determine propan-2-ol in the presence of carbon disulphide, N,N-dimethylformamide. The measurement
range is 90/1 800 mg/m?® for a 9-L air sample. The detection limit of this method is 0.09 pug/ml and the limit of quantification
is 0.28 pug/ml. The method is characterized by good precision and accuracy and meets the criteria listed in EN 482 for
procedures for measuring chemical agents. The method may be used for assessing occupational exposure to propan-2-ol
and the associated risk to workers” health. The developed method of determining propan-2-ol has been recorded as an
analytical procedure (see Appendix). This article discusses the problems of occupational safety and health, which are
covered by health sciences and environmental engineering.

Keywords: isopropanol, determination method, workplace air, health sciences, environmental engineering.

WPROWADZENIE

Propan-2-ol jest lotng, bezbarwng cieczg o ostrym
charakterystycznym zapachu. Jego pary tworza mie-
szaniny wybuchowe z powietrzem. W wodzie roz-
puszcza si¢ bez ograniczen i bardzo dobrze rozpusz-
cza sie w wiekszosci rozpuszczalnikdw organicznych
(CHEMPYL 2019; GESTIS 2019).

W Polsce propan-2-ol jest produkowany w Ke-
dzierzynie-Kozlu przez firme Brenntag Polska Sp.
z 0.0. Propan-2-ol jest szeroko stosowany jako: roz-
puszczalnik, srodek odwadniajacy i $rodek czyszcza-
cy w przemysle: farmaceutycznym, kosmetycznym
(do produkgji chusteczek, balsaméw do rak i ciala,
srodkéw konserwujgcych, perfum), elektronicznym
(do czyszczenia urzadzen), motoryzacyjnym (w ply-
nach do spryskiwaczy oraz jako dodatek do paliw,
w celu przeciwdzialania powstawania zatoréw lodo-
wych w przewodach paliwowych) i do czyszczenia
tworzyw sztucznych. Znajduje takze zastosowanie
jako $rodek dezynfekujacy (roztwor 70%), do dezyn-
tekcji powierzchni w szpitalach, w zakladach prze-
tworstwa zywnosci itp. Jest odczynnikiem szeroko
stosowanym w analizie chemicznej (np. w chroma-
tografii). Z propan-2-olu wytwarza sie: aceton, glice-
rol i octan izopropylu (Brenntag 2018; HSDB 2019;
Lewis 2007).

Propan-2-ol dziala draznigco oraz narkotycznie.
Pary w duzych stezeniach (bliskich najwyzszych do-
puszczalnych wartosci) u oséb wrazliwych powodu-
ja fzawienie oczu i uczucie podraznienia nosa. Prog
wyczuwalno$ci zapachu wynosi 90 mg/m’. Wdycha-
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nie par w duzych stezeniach powoduje: bdl i zawro-
ty gtowy, mdlosci, spadek ci$nienia tetniczego krwi,
halucynacje, kaszel, dusznos¢, zaburzenia oddecho-
we, zaburzenia $§wiadomosci, utrate przytomnosci
i $pigczke. Skazenie skéry moze wywolac jej zaczer-
wienienie i stan zapalny, a wchianianie przez skore
moze spowodowac ogolne objawy zatrucia. Skazenie
oczu powoduje: zaczerwienienie, ostry stan zapalny
i oparzenia rogéwki z powiklaniami ze strony gatki
ocznej. Zatrucie drogg pokarmowsa wywoluje: nud-
nosci, wymioty, béle brzucha, biegunke z ryzykiem
krwotocznego zapalenia zoladka (w dawce 10 ml)
oraz objawdéw narkotycznych, jak w zatruciu dro-
ga inhalacyjng. Wypicie 100 ml moze spowodowac
$mier¢. Nastepstwem ostrego zatrucia moze byc
uszkodzenie watroby i nerek (CHEMPYL 2019).
Substancji tej przypisano nastepujace zwroty wska-
zujace rodzaj zagrozenia (Rozporzadzenie Komisji
(UE)... 2018):

— H225: Wysoce fatwopalna ciecz i pary.

— H319: Dziala draznigco na oczy.

— H336: Moze wywolywac¢ uczucie sennosci lub

zawroty glowy.

W Polsce warto$¢ najwyzszego dopuszczalnego
stezenia (NDS) dla propan-2-olu wynosi 900 mg/m?,
a warto$¢ najwyzszego dopuszczalnego stezenia
chwilowego (NDSCh) - 1 200 mg/m?* (Rozporzadze-
nie... 2018).
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Propan-2-ol. Metoda oznaczania w powietrzu na stanowiskach pracy

Do oznaczania zawartoéci propan-2-olu w powie-
trzu na stanowiskach pracy stosowana byla polska
norma PN-Z-04224-02:1992. W tej normie propan-
-2-ol oznaczany byl z zastosowaniem chromatografii
gazowej z detekcja plomieniowo-jonizacyjng (GC-
-FID). Metoda polega na: adsorpcji par propan-2-olu
na zelu krzemionkowym, wyekstrahowaniu go woda
destylowang i analizie chromatograficznej otrzyma-
nego roztworu. Oznaczalno$¢ metody wynosi 240 mg

w 1 metrze szeSciennym powietrza. Omawiana nor-
ma zostala wycofana ze zbioru Polskich Norm.

Nowelizacja normy PN-Z-04224-02:1992 zostata
przeprowadzona w celu umozliwienia oznaczania za-
wartosci propan-2-olu w powietrzu na stanowiskach
pracy, w zakresie od 1/10 do 2 warto$ci NDS, tj. od
90 do 1 800 mg/m?, oraz przeprowadzenia walidacji
opracowanej metody zgodnie z wytycznymi zawar-
tymi w normie PN-EN 482.

CZESC DOSWIADCZALNA

Aparatura

W badaniach zastosowano chromatograf gazowy fir-
my Hewlett-Packard 6890 (Hewlett-Packard, Niem-
cy) z detektorem plomieniowo-jonizacyjnym oraz
automatycznym podajnikiem prébek. Do sterowa-
nia procesem oznaczania i zbierania danych zasto-
sowano oprogramowanie ChemStation. W badaniu
stosowano kolumne kapilarng typu HP-INNOWAX
o dlugosci 60 m, $rednicy wewnetrznej 0,25 mm
i grubosci filmu 0,15 pm (Agilent Technologies, USA).

Do pobierania probek powietrza wykorzystano
aspiratory typu Gilian LFS (Sensidyne, USA) o za-
kresie pracy 1 + 350 ml/min (0,06 + 21 1/h). Do prze-
prowadzenia desorpcji analitow z wegla aktywnego
korzystano z wytrzasarki mechanicznej WL-2000
(JWElectronic, Polska). Wzorce odwazano na wadze
analitycznej Sartorius TE214S (Sartorius Corpora-
tion, USA).

Odczynniki i materiaty

W badaniach korzystano z nastepujacych odczyn-
nikéw: propan-2-ol, propan-1-ol, octan n-butylu,
octan izopropylu, disiarczek wegla (Sigma-Aldrich,
Niemcy), metanol (Merck, Niemcy), aceton, N,N-di-
-metyloformamid, glicerol (POCH, Polska). Do ba-
dan uzywano odczynnikdw o czystoéci co najmniej
cz.d.a. Ponadto stosowano: rurki szklane wypetnione
weglem aktywnym (400/200 mg oraz 100/50 mg),
(Zaktad Ustugowo Produkcyjny ,,Analityk’, Polska),
naczynka do desorpcji o pojemnosci okoto 3 ml
z nakretkami i uszczelkami silikonowymi (wyposa-
zone w zawdr umozliwiajacy pobranie roztworu bez
ich otwierania), szkto laboratoryjne oraz strzykawki
do cieczy.

WYNIKI BADAN | ICH OMOWIENIE

Warunki oznaczania chromatograficznego

Warunki oznaczania chromatograficznego dla pro-
pan-2-olu ustalono na podstawie wynikéw prze-
prowadzonych badan z zastosowaniem kolumny
kapilarnej HP-INNOWAX. Temperatura kolumny
programowana wynosita: temperatura poczatkowa
60 °C utrzymywana przez 7 min, przyrost temperatu-
ry 20 °C/min, temperatura koncowa 180 °C utrzymy-
wana przez 3 min. Strumien objetosci gazu no$nego
(helu) ustalono na 1,5 ml/min. Prébke o objetosci
1 pl wprowadzano do dozownika aparatu o tempera-
turze 200 °C, stosunek dzielenia prébki ustalono na
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30:1. Temperatura detektora FID wynosila 240 °C,
strumien objetosci wodoru 45 ml/min oraz strumien
objetosci powietrza 400 ml/min. W tych warunkach
propan-2-ol moze by¢ oznaczany w obecnosci: di-
siarczku wegla, N,N-dimetyloformamidu, acetonu,
metanolu, octanu izopropylu, propan-1-olu, octanu
n-butylu i glicerolu. Chromatogram roztworu wzor-
cowego propan-2-olu w obecno$ci substancji wspot-
wystepujacych przedstawiono na rysunku 1. Glicerol
nie pojawil si¢ na chromatogramie badanych sub-
stancji w ciggu 15 min trwania analizy.
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Rys. 1. Chromatogram roztworu wzorcowego propan-2-olu i substancji wspétwystepujacych. Kolumna HP-INNOWAX, tem-
peratura kolumny programowana, detektor FID: 1) disiarczek wegla, 2) aceton, 3) metanol i octan izopropylu, 4) propan-2-ol,

5) propan-1-ol, 6) octan n-butylu, 7) N, N-dimetyloformamid

Wstepne badania desorpg;ji

W nowelizowanej normie probki powietrza zawiera-
jacego propan-2-ol pobierano na zel krzemionkowy
i desorbowano wodg, po czym analizowano probki
z zastosowaniem GC-FID. Woda nie jest najlepszym
rozpuszczalnikiem do analizy przy zastosowaniu de-
tektora plomieniowo-jonizacyjnego, dlatego podjeto
dzialania w celu zastosowania innego rozpuszczal-
nika (desorbentu) i innego adsorbentu do pobiera-
nia probek powietrza zawierajgcego propan-2-ol.
Inne alkohole, np. propan-1-ol, adsorbowano na
weglu aktywnym, desorbowano roztworem propan-
-2-olu w disiarczku wegla i tak uzyskany roztwor
analizowano z zastosowaniem GC-FID (Koziet 1998;
PN-Z-04224-3:2003). Z kolei metanol adsorbowa-
no na weglu aktywnym, desorbowano mieszani-
na rozpuszczalnikow zawierajacy disiarczek wegla
i N,N-dimetyloformamid w stosunku objetoscio-
wym 1:1 i tak uzyskany roztwor oznaczano chro-
matograficznie (GC-FID), (Jezewska, Woznica 2014;
PN-Z-04476:2016).

Wstepne badania desorpcji przeprowadzono, sto-
sujac wegiel aktywny jako adsorbent oraz disiarczek

Tabela 1.

wegla i mieszanine disiarczku wegla z N,N-dimetylo-
formamidem (1:1, v/v) jako rozpuszczalniki do de-
sorpcji propan-2-olu z wegla aktywnego. Badania te
mialy na celu wybranie najlepszego rozpuszczalnika
do desorpcji propan-2-olu z wegla aktywnego. Na
100-miligramowa warstwe wegla aktywnego umiesz-
czonego w naczynkach do desorpcji naniesiono po
10 pl czystego propan-2-olu i pozostawiono do na-
stepnego dnia. Nastepnie desorbowano propan-2-ol
z wegla za pomoca wymienionych rozpuszczalnikow
(2 ml). Sporzadzono takze roztwory poréwnawcze
w identyczny sposdb, ale bez sorbentu. Sredni wspot-
czynnik desorpcji propan-2-olu z wegla aktywnego
przy stosowaniu disiarczku wegla jako desorbentu
wynosi 0,83, a przy stosowaniu mieszaniny disiarcz-
ku wegla z N,N-dimetyloformamidem 0,97. Wyniki
przedstawiono w tabeli 1.

W dalszych badaniach stosowano mieszaning
disiarczku wegla z N,N-dimetyloformamidem (1:1,
v/v) jako roztwor do desorpcji propan-2-olu z wegla
aktywnego.

Wyniki desorpcji propan-2-olu (7,8 mg) z wegla aktywnego za pomoca 2 ml: A) disiarczku wegla, B) mieszaniny
disiarczku wegla i N, N-dimetyloformamidu (1:1, v/v). Kolumna HP-INNOWAX, temperatura kolumny programowana, detektor FID

Rodzaj rozpuszczalnika do Srednia powierzchnia pikéw Srednia powierzchnia pikéw A 8z . -
- , . P . Sredni wspbtczynnik desorpciji
desorpdiji z roztworéw po desorpgji z roztworéw poréwnawczych
A 886,3 1062,6 0,83
B 1170,5 1209,5 0,97
160 PIMOSP nr 1(103)




Propan-2-ol. Metoda oznaczania w powietrzu na stanowiskach pracy

Pobieranie probek powietrza

Do pobierania probek powietrza zawierajacego pro-
pan-2-ol wytypowano rurki szklane wypelnione
dwiema warstwami wegla aktywnego: 100/50 mg
oraz 400/200 mg. Zalozono, ze przez prébnik bedzie
przepuszczane 9 litrow powietrza. W celu sprawdze-
nia zalozonego sposobu pobierania probek powie-
trza na wldkno szklane znajdujace si¢ (w rurkach
pochlaniajacych) przed dluzsza warstwa wegla ak-
tywnego naniesiono po 20 pl czystej substancji (ste-
zenie propan-2-olu po desorpcji odpowiada okoto
2 NDS) i przez rurki przepuszczano 9 | powietrza ze
stalym strumieniem objetosci 9 1/h. Przy stosowa-
niu rurek zawierajacych warstwy wegla 100/50 mg
do drugiej, 50-miligramowej warstwy wegla prze-
dostalo si¢ okolo 12,7% propan-2-olu w stosunku
do ilosci substancji zaadsorbowanej w pierwszej,
100-miligramowej warstwie wegla. Przy stosowaniu
rurek o dluzszych warstwach wegla (400/200 mg)
nie zauwazono obecnosci propan-2-olu w drugiej
(200 mg) zabezpieczajacej warstwie wegla (tabela
2.). Dalsze badania prowadzono, stosujac rurki wy-

Tabela 2.

pelnione dwiema warstwami wegla aktywnego: 400
i 200 mg. Na widkno szklane znajdujace si¢ (w rur-
kach pochtaniajacych) przed dluzsza warstwa wegla
aktywnego naniesiono kolejno: 20 i 50 ul czystej sub-
stancji (stezenie propan-2-olu po desorpcji odpo-
wiada okoto 2 i 5 NDS). Przez rurki przepuszczano
91 powietrza ze stalym strumieniem objetosci 1,5 1/h.
Roztwory uzyskane po desorpcji 2 ml mieszaniny
rozpuszczalnikow (disiarczek wegla i N,N-dimety-
loformamid; 1:1, v/v) z pierwszej i drugiej warstwy
wegla aktywnego oznaczano chromatograficznie
w warunkach opisanych wczesniej. Na podstawie
uzyskanych wynikéw wykazano, ze propan-2-ol za-
trzymuje sie w pierwszej, 400-miligramowej war-
stwie wegla aktywnego. W drugiej, zabezpieczajacej
warstwie wegla nie stwierdzono obecnosci propan-
-2-olu. Wyniki badan przedstawiono w tabeli 2.

Na podstawie uzyskanych wynikéw wykazano,
ze propan-2-ol zatrzymuje si¢ w pierwszej warstwie
wegla aktywnego, jezeli do pobierania probek powie-
trza stosowane sg rurki szklane wypelnione weglem
aktywnym w ilosci 400/200 mg.

Przyktadowe wyniki adsorpcji propan-2-olu na weglu aktywnym. Kolumna HP-INNOWAX, temperatura kolumny programowana,

detektor FID

Prél?nikla Powierzchnia pikéw
wr ‘;;Zio::a Strumien Przyblizone propan-2-olu w rozEv_vorach 9@ Zawarto¢ substandiji
dv)\llima objetoici Czas stezenie substancji | desorpcji (wg wskazar integratora) w Il warstwie
warstwanmi pochtanianego pochtaniania, h w powietrzu, (w % ilosci oznaczonej

. . . . .
wegla powietrza, I/h mg/m | warstwa Il warstwa w pierwszej warstwie)
aktywnego
100/50 mg 9 1 1800 2143,2 272,8 12,7
400/200 mg 9 1 1800 2552,2 - -

1,5 6 1800 23846 - -

15 6 1800 24478 - -

15 6 4500 55532 - -

Badania adsorpcji/desorpcji

Badanie stopnia desorpcji propan-2-olu z wegla ak-
tywnego przeprowadzano w nastgpujacy sposob:
do szesciu rurek pochtaniajgcych, na widkno szkla-
ne umieszczone przed 400-miligramowa warstwa
wegla aktywnego, nanoszono w trakcie pobierania
probek powietrza po 1 pl czystego propan-2-olu, do
kolejnych szesciu rurek pochfaniajacych dodano po
10 ul propan-2-olu, a do nastepnych szeéciu rurek
dodano po 20 pl czystej substancji. Przez rurki prze-
puszczano 9 litréw powietrza ze strumieniem obje-
tosci 1,5 1/h. Nastepnie przeprowadzono desorpcje
propan-2-olu z pierwszej warstwy wegla i z drugiej
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warstwy zabezpieczajacej, za pomocg 2 ml rozpusz-
czalnika. Po 30-minutowym wytrzgsaniu uzyskane
roztwory oznaczano chromatograficznie. Drugie,
zabezpieczajace warstwy wegla nie zawieraly bada-
nej substancji. Wykonano takze oznaczanie propan-
-2-olu w roztworach poréwnawczych wykonanych
w identyczny sposob, ale bez wegla aktywnego.

Po odczytaniu powierzchni pikéw z chromato-
gramoéw badanych roztworéw (wg oprogramowania
ChemStation) obliczono wspoétczynniki desorpcji.
Sredni wspétczynnik desorpcji dla trzech pozioméw
stezen wynosi 0,99. Wyniki badan podano w tabeli 3.
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Tabela 3.
Badania stopnia desorpcji propan-2-olu z wegla aktywnego. Kolumna HP-INNOWAX, temperatura kolumny programowana,
detektor FID
Ma§a propan-Z-oIg Srednia povy|erzchn|a plquv Srednia pf)W|erz§hn|a pikow z e G o]
naniesiona na wegiel, mg z roztwordw po desorpdji roztwordw poréwnawczych
0,405 129 140,4 0,92
4,05 1259 1255,2 1,00
8,1 26385 24949 1,06

Kalibracja i precyzja

Oznaczanie kalibracyjne wykonano dla szesciu roz-
tworéw wzorcowych propan-2-olu w mieszaninie
disiarczku wegla i N,N-dimetyloformamidu w zakre-
sie stezen 0,405 + 8,1 mg/ml. Sporzadzono trzy serie
roztwordéw kalibracyjnych, ktére poddano analizie
chromatograficznej. Do chromatografu wprowadzo-
no po 1 pl roztworéw wzorcowych o wzrastajacych
stezeniach. Nastepnie sporzadzono wykres zaleznosci

$redniej powierzchni pikéw propan-2-olu od jego
stezen w roztworach wzorcowych. Wyniki przedsta-
wiono na rysunku 2. Wspélczynnik nachylenia ,,b”
krzywej kalibracji o réwnaniu y = bx + a charakte-
ryzujacy czulo$¢ metody wynosi 305. Wspotczynnik
korelacji ,,»” charakteryzujacy liniowos¢ krzywej ka-
libracyjnej wynosi 1.

3000
2200 y=305x + 7,89
\% R2 — 1
8 =
& 2000
=
S /
N 1500
Y
: //
2. 1000
=
5
A~ /
500 /
0
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Stezenie propan-2-olu, mg/ml

Rys. 2. Wykres zalezno3ci powierzchni pikdw od stezenia propan-2-olu w roztworach wzorcowych. Kolumna HP-INNOWAX, tem-

peratura kolumny programowana, detektor FID

Precyzje oznaczen kalibracyjnych oceniono
na podstawie wynikdéw analizy trzech serii po
osiem roztworéw roboczych o stezeniach kolejno:
0,405 mg/ml (I seria); 4,05 mg/ml (Il seria) i 8,1 mg/ml
(IIT seria). Po wykonaniu analizy chromatograficznej
dla kazdej serii obliczono odchylenie standardowe
i wspotczynnik zmiennos$ci. Wspdtczynniki zmien-
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nosci dla kolejnych pozioméw stezenia wyniosty od-
powiednio: 1,315 2,56 i 2,44%.
Trwatosc roztworéw i probek

Trwalo$¢ roztworéw wzorcowych propan-2-olu
w mieszaninie disiarczku wegla i N,N-dimetylofor-
mamidu (1:1, v/v) o steZeniu 4,05 mg/ml, przecho-
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wywanych w chlodziarce, badano bezposrednio po
sporzadzeniu roztworéw oraz po: 2; 4 i 7 dniach
przechowywania. Uzyskane dane przedstawiono
w tabeli 4.

Roztwory kalibracyjne propan-2-olu w miesza-
ninie disiarczku wegla i N,N-dimetyloformamidu,

Tabela 4.

przechowywane w chlodziarce, s trwale przez 4 dni.

Trwatos¢ prébek badano bezposrednio po pobra-
niu prébek oraz po: 5; 7; 10 i 13 dniach przechowy-
wania w zamrazalniku chlodziarki i w eksykatorze.
Wyniki przedstawiono w tabeli 5.

Trwatos¢ roztwordw wzorcowych propan-2-olu w mieszaninie disiarczku wegla i N,N-dimetyloformamidu. Kolumna HP-INNO-

-WAX, temperatura kolumny programowana, detektor FID

Eczza;ap;ei:chowywania, Srednie pola powierzchni pikéw Srednia
1218,0

0 1233,8 12375
1260,7
1267,7

2 12245 1253,3
1267,7
12245

4 1205,2 1215,3
1216,4
1197,6

7 1124,6 1157,5
1150,4

Tabela 5.

Trwatos¢ probek przechowywanych w zamrazalniku chtodziarki i w eksykatorze. Kolumna HP-INNOWAX, temperatura kolumny

programowana, detektor FID

Czas e
Numer rurki Miejsce przechowywania przechowywania, Srednﬁ po[ak’ Srednia
liczba dni powierzchni pikow

! . . , 2516,2

oznaczanie bezposrednio po pobraniu probek 0 2506,5
2 2496,8
1 o o 2512

zamrazalnik chtodziarki 2490,95
2 : 2470,7
1 22917

eksykator 2302,05
2 2312,4
1 2452,2

zamrazalnik chtodziarki 24175
2 ; 23828
1 2266,2

eksykator 2306,25
2 23463
1 25041

zamrazalnik chtodziarki 2 488,65
2 " 24732
1 2332,2

eksykator 22929
2 2253,6
1 2370,7

zamrazalnik chtodziarki 2 364,55
2 3 2358,4
1 23233

eksykator 2325,0
2 2326,7
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Probki powietrza przechowywane w zamrazal-
niku chlodziarki s trwale przez 10 dni. Przechowy-
wanie probek w eksykatorze (w temperaturze poko-
jowej) nie jest wskazane — uzyskano mniejsze pola
powierzchni pikéw w roztworach po desorpcji niz w
przypadku prébek przechowywanych przez taki sam
czas w zamrazalniku chlodziarki.

Walidacja

Walidacje metody przeprowadzono wedlug normy
PN-EN 482. Granice wykrywalnosci i granice ozna-
czalno$ci wyznaczono na podstawie wynikdw ana-
liz (dziesigciu niezaleznych pomiaréw powierzch-

ni piku o czasie retencji propan-2-olu) uzyskanych
z trzech niezaleznie przygotowanych slepych prob.
Na podstawie przeprowadzonych badan uzyska-
no nastepujace dane walidacyjne:
— granica wykrywalnosci 0,09 pg/ml (20 pg/m?)
— granica oznaczalnosci 0,28 pg/ml (62 pug/m?)
—  wspolezynnik korelagji, » 1

— calkowita precyzja

badania 5,45%
— wzgledna niepewnos¢

catkowita 12%
— niepewnos¢

rozszerzona 24%.

PODSUMOWANIE

Do oznaczania propan-2-olu w powietrzu na sta-
nowiskach pracy zastosowano taka samg technike
analityczng (GC-FID) jak w normie podlegajacej
nowelizacji, ale zastosowano inny sposdb pobierania
probek powietrza. Metoda polega na: adsorpcji par
propan-2-olu na weglu aktywnym, desorpcji mie-
szaning disiarczku wegla i N,N-dimetyloformamidu,
a nastepnie analizie chromatograficznej tak otrzy-
manego roztworu. Zastosowanie do analizy kolum-
ny HP-INNOWAX pozwolilo na selektywne ozna-
czenie propan-2-olu w obecnosci: disiarczku wegla,
N,N-dimetyloformamidu i innych substancji, ktére
moga wspotwystepowaé w badanym powietrzu.
Dobrano warunki oznaczania chromatograficznego
umozliwiajace oznaczanie propan-2-olu w zakresie
stezenn 90 + 1 800 mg/m’, tj. od 1/10 do 2 wartosci

najwyzszego dopuszczalnego stezenia. W tym zakre-
sie stezen metoda zostata poddana walidacji, zgodnie
z wytycznymi zawartymi w normie PN-EN 482. Wy-
znaczono takie parametry walidacyjne, jak: granica
wykrywalnosci, granica oznaczalnoéci, calkowita
precyzja badania, wzgledna niepewno$¢ catkowita
i niepewnos¢ rozszerzona. Metoda moze by¢ stoso-
wana do oznaczania zawartosci propan-2-olu w po-
wietrzu na stanowiskach pracy podczas przeprowa-
dzania kontroli warunkéw sanitarnohigienicznych.

Opracowana metode oznaczania propan-2-olu
w powietrzu na stanowiskach pracy zapisano w for-
mie procedury analitycznej, ktéra zamieszczono
w zalgczniku.
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ZAtACZNIK

PROCEDURA ANALITYCZNA OZNACZANIA
PROPAN-2-OLU W POWIETRZU NA STANOWISKACH PRACY

1. Zakres stosowania procedury

W niniejszej procedurze podano metod¢ oznacza-
nia zawartosci propan-2-olu w powietrzu na stano-
wiskach pracy, z zastosowaniem chromatografii ga-
zowej z detekcja ptomieniowo-jonizacyjna. Metode
stosuje sie podczas kontroli warunkéw sanitarnohi-
gienicznych.

Najmniejsze stezenie propan-2-olu, jakie mozna
oznacza¢ w warunkach pobierania probek powietrza
i wykonywania oznaczania opisanych w procedurze,
wynosi 90 mg/m?® (dla probki powietrza o objetosci 9 1).

2. Powotania normatywne

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

3. Zasada metody

Metoda polega na: adsorpcji zawartych w badanym
powietrzu par propan-2-olu na weglu aktywnym,
desorpcji mieszaning disiarczku wegla i N,N-dime-
tyloformamidu i analizie chromatograficznej otrzy-
manego roztworu.

4. Postanowienia ogodlne

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

4.2. Postegpowanie z substancjami niebezpiecznymi
Czynnosci, podczas ktorych uzywa sie rozpuszczal-
nikéw organicznych, nalezy wykonywac z uzyciem
srodkéw ochrony indywidualnej, pod sprawnie dzia-
tajacym wyciagiem laboratoryjnym.

Pozostate po analizie substancje i roztwory nale-
zy gromadzi¢ w przeznaczonych do tego celu pojem-
nikach i przekazywa¢ do utylizacji w uprawnionych
instytucjach.

5. Odczynniki, roztwory i materiaty

Podczas analizy, jesli nie ma innych wymagan, nalezy
stosowac substancje o stopniu czystosci co najmniej
cz.d.a.
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5.1. Propan-2-ol

5.2. Mieszanina disiarczku wegla i N,N-dimety-
loformamidu, w stosunku objeto$ciowym 1:1

5.3. Roztwor wzorcowy podstawowy propan-
-2-olu
Do zwazonej kolby pomiarowej o pojemnosci 10 ml
odmierzy¢ 260 pl (okoto 202,5 mg) propan-2-olu,
kolbe zwazy¢, uzupelni¢ do kreski mieszaning di-
siarczku wegla i N,N-dimetyloformamidu wg punk-
tu 5.2. 1 dokladnie wymiesza¢. Stezenie propan-2-olu
w 1 ml tak przygotowanego roztworu wynosi okolo
20,25 mg/ml.

Roztwor przechowywany w szczelnie zamknietej
kolbie, w chlodziarce, jest trwaly przez 4 dni.

5.4. Roztwory wzorcowe robocze
Do sze$ciu kolb miarowych o pojemnosci 2 ml od-
mierzy¢ kolejno: 40; 50; 100; 200; 400 i 800 pl roz-
tworu wzorcowego podstawowego wg punktu 5.3,
uzupelni¢ do kreski rozpuszczalnikiem wg punktu
5.2. i wymiesza¢. Stezenie propan-2-olu w tak przy-
gotowanych roztworach wynosi odpowiednio: 0,405;
0,51; 1,01; 2,03; 4,05 i 8,1 mg/ml.

Roztwory przechowywane w szczelnie zamknie-
tych kolbach, w chtodziarce, s trwale przez 4 dni.

5.5. Gazy sprezone do chromatografu
Hel jako gaz nosny, wodor i powietrze do detektora
o czystosci wg instrukcji do chromatografu.

5.6. Rurki pochtaniajgce
Stosowa¢ dostgpne w handlu gotowe rurki szklane
wypelnione dwiema warstwami wegla aktywnego
(400 i 200 mg), rozdzielone i ograniczone wtéknem
szklanym. Kazda uzywang partie rurek zawieraja-
cych wegiel aktywny nalezy zbada¢ zgodnie z punk-
tem 11.

6. Przyrzady pomiarowe i sprzet pomocniczy

Stosowac typowy sprzet laboratoryjny oraz wymie-
niony nizej:

6.1. Chromatograf gazowy
Chromatograf gazowy z detektorem plomieniowo-
-jonizacyjnym.

6.2. Kolumna chromatograficzna
Kolumna chromatograficzna umozliwiajaca ozna-
czanie propan-2-olu, np. kolumna kapilarna HP-IN-
-NOWAX o dlugosci 60 m, o $rednicy wewnetrznej
0,25 mm i o grubosci filmu 0,15 pm.
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6.3. Strzykawki do cieczy
Strzykawki do cieczy o pojemnosci 5 ul + 2,5 ml.
6.4. Naczynka do desorpcji
Naczynka szklane do desorpcji o pojemnosci okoto
3 ml z nakretkami i uszczelkami silikonowymi, wy-
posazone w zawory umozliwiajace pobieranie roz-
tworu bez otwierania naczynek.
6.5. Pompa ss3ca
Pompa ssaca umozliwiajaca pobieranie probek powie-
trza ze stalym strumieniem objetosci wg punktu 7.

7. Pobieranie prébek powietrza

Probki powietrza nalezy pobiera¢ zgodnie z wyma-
ganiami zawartymi w normie PN-Z-04008-7. Do
oceny warunkéw pracy z NDS, w miejscu pobierania
probek przez rurke pochlaniajaca wg punktu 5.6.,
przepusci¢ do 91 badanego powietrza ze statym stru-
mieniem objetosci nie wigkszym niz 9 1/h. Do oceny
warunkow pracy z NDSCh przepuscic¢ 2,25 1 badane-
go powietrza ze stalym strumieniem objetosci 9 1/h.
Pobrane probki, przechowywane w zamrazalniku
chtodziarki, zachowuja trwato$¢ przez 10 dni.

8. Warunki pracy chromatografu

Warunki pracy chromatografu nalezy tak dobrad,
aby uzyskac¢ rozdzielenie propan-2-olu od substancji
wystepujacych jednoczesnie w badanym powietrzu.
W przypadku stosowania kolumny chromatogra-
ficznej o parametrach podanych w punkcie 6.2. ozna-
czanie mozna wykona¢ w nastepujacych warunkach:
— temperatura dozowania 200 °C
— temperatura kolumny:
— temperatura poczatkowa 60 °C przez 7 min
— przyrost temperatury 20 °C/min
— temperatura koncowa 180 °C przez 3 min
— temperatura detektora
plomieniowo-jonizacyjnego 240 °C
— strumien objetosci
gazu no$nego (helu) 1 ml/min
— strumien objgtosci wodoru 45 ml/min
— strumien objetosci powietrza 400 ml/min
— stosunek dzielenia probki  30:1
— dozowanie probki 1 pl

9. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Do chromatografu wprowadzi¢ po 1 pl roztworow
wzorcowych roboczych propan-2-olu wg punktu
5.4. Z kazdego roztworu wzorcowego nalezy wyko-
na¢ dwukrotny pomiar. Odczytaé powierzchnie pi-
kow wedlug wskazan integratora i obliczy¢ $rednia
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arytmetyczng. Roznica miedzy wynikami a warto-
$cig $rednig nie powinna by¢ wigksza niz 5% warto-
$ci $redniej. Nastepnie wykresli¢ krzywa wzorcowa,
odktadajac na osi odcietych stezenie propan-2-olu,
w miligramach na mililitr, a na osi rzednych - odpo-
wiadajgce im $rednie powierzchnie pikow.

10. Wykonanie oznaczania

Po pobraniu prébki powietrza przesypa¢ oddzielnie
kazdg warstwe wegla z rurki pochtaniajacej do na-
czynek wg punktu 6.4. Nastepnie doda¢ strzykawka
wg punktu 6.3. po 2 ml rozpuszczalnika wg punk-
tu 5.2., naczynka szczelnie zamkna¢ i pozostawic¢ na
30 min, wstrzasajac co pewien czas ich zawartoscig.
Nastepnie pobra¢ po 1 pl roztworu znad diuzszej
warstwy wegla i bada¢ chromatograficznie w wa-
runkach okreslonych w punkcie 8. Z kazdego roz-
tworu nalezy wykona¢ dwukrotny pomiar. Odczytaé
z uzyskanych chromatograméw powierzchnie pi-
kéw propan-2-olu wg wskazan integratora i obliczy¢
$rednig arytmetyczna. Roéznica miedzy wynikami
a wartoscig $rednig nie powinna by¢ wigksza niz
+5% wartosci $redniej. Stezenie propan-2-olu
w badanym roztworze odczytac z krzywej wzorcowej,
w miligramach na mililitr.

W taki sam sposéb wykona¢ oznaczanie propan-
-2-olu w roztworze znad krotszej warstwy wegla.
Iloé¢ substancji oznaczonej w krotszej warstwie we-
gla nie powinna przekracza¢ 10% ilosci oznaczonej
w dtuzszej warstwie. W przeciwnym razie wynik na-
lezy traktowa¢ jako orientacyjny.

11. Wyznaczanie wspdtczynnika desorpg;ji

Do pieciu naczynek wg punktu 6.4. wsypaé wegiel
aktywny z dluzszej (400 mg) warstwy rurki pochta-
niajacej wg punktu 5.6. Nastepnie doda¢ po 10 ul
propan-2-olu wg punktu 5.1. W széstym naczynku
przygotowac probke kontrolng zawierajacg tylko we-
giel. Naczynka szczelnie zamkna¢ i pozostawi¢ do
nastepnego dnia. Nastepnie doda¢ strzykawka wg
punktu 6.3. po 2 ml rozpuszczalnika wg punktu 5.2.
Naczynka ponownie zamkna¢ i przeprowadzi¢ de-
sorpcje w ciggu 30 min, wstrzasajac co pewien czas
ich zawarto$cia. Jednocze$nie wykona¢ oznaczanie
badanej substancji co najmniej w trzech roztworach
poréwnawczych, przygotowanych przez dodanie do
2 ml rozpuszczalnika wg punktu 5.2. po 10 pl pro-
pan-2-olu wg punktu 5.1. Tak uzyskane roztwory
bada¢ chromatograficznie w warunkach okre$lonych
w punkcie 8.

PiMOSP nr 1(103)




Propan-2-ol. Metoda oznaczania w powietrzu na stanowiskach pracy

Wspdlczynnik desorpcji dla propan-2-olu (d)
obliczy¢ na podstawie wzoru:
L—5

P

P

d—

w ktorym:

P, - $rednia powierzchnia piku propan-2-olu na
chromatogramach roztworéw po desorpcji,

P - $rednia powierzchnia piku o czasie retencji
propan-2-olu na chromatogramach roztwo-
ru kontrolnego,

P - $rednia powierzchnia piku propan-2-olu na
chromatogramach roztworéw pordéwnaw-
czych.

Nastepnie obliczy¢ $rednig warto$¢ wspotczyn-
nikéw desorpgji dla propan-2-olu (d ) jako $rednia
arytmetyczng otrzymanych wartosci (d).

Wspotczynnik desorpcji nalezy wyznaczaé¢ dla
kazdej nowej partii wegla.

12. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie propan-2-olu (X) w badanym powietrzu ob-
liczy¢ w miligramach na metr sze$cienny na podsta-
wie wzoru:

B 2(c' +¢c%)

X 1000,
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w ktorym:

¢, - stezenie propan-2-olu w roztworze znad
dluzszej warstwy wegla odczytane z krzywej
wzorcowej, w miligramach na mililitr,

¢, — stezenie propan-2-olu w roztworze znad
krotszej warstwy wegla odczytane z krzywej
wzorcowej, w miligramach na mililitr,

V - objetos¢ powietrza przepuszczonego przez
rurke pochlaniajgca, w litrach,

d —érednia wartoé¢ wspStczynnika desorpcji
wyznaczana zgodnie z punktem 11.,

2 - objeto$¢ rozpuszczalnika stosowanego do
desorpcji, w mililitrach.
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