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Streszczenie

1-Etylo-2-pirolidon (NEP) jest bezbarwng cieczg o zapachu zblizonym do amoniaku. Nalezy do zwigzkéw organicznych
z grupy laktamow, czyli jest etylowa pochodna 2-pirolidonu. 1-Etylo-2-pirolidon ze wzgledu na podobne wlasciwosci
fizykochemiczne stosowany jest w przemysle jako zamiennik 1-metylo-2-pirolidonu (NMP). Uzywany jest jako rozpusz-
czalnik w przemysle polimerowym, petrochemicznym, farb i lakieréw, elektronicznym. Ponadto znalazt zastosowanie
jako $rodek czyszczacy do usuwania farb, lakieréw, klejow, oleju czy smardw. 1-Etylo-2-pirolidon moze wchlania¢ sie
przez skore, a takze droga inhalacyjna i pokarmowa. Celem prac badawczych bylo opracowanie i walidacja metody ozna-
czania 1-etylo-2-pirolidonu w powietrzu na stanowiskach pracy. Opracowana metoda oznaczania NEP polega na adsorp-
cji par tej substancji na weglu z tupin orzecha kokosowego, ekstrakecji dichlorometanem i analizie chromatograficznej
tak otrzymanego roztworu. Do badan wykorzystano chromatograf gazowy sprzezony ze spektrometrem mas (GC-MS),
wyposazony w polarng kolumne kapilarng ZB-WAXplus (o dtugosci 60 m, $rednicy 0,25 mm i grubosci filmu fazy sta-
cjonarnej 0,5 um). Opracowana metoda jest liniowa w zakresie stezen 15,0 + 320,0 pg/ml, co odpowiada zakresowi 1,5 +
32,0 mg/m’ dla probki powietrza o objetosci 10 1. Opracowana metoda analityczna umozliwia oznaczanie 1-etylo-2-pi-
rolidonu w powietrzu na stanowiskach pracy w obecno$ci substancji wspotwystepujacych. Metoda charakteryzuje sie
dobrg precyzja i doktadnoscia i spelnia wymagania normy PN-EN 482 dla procedur dotyczacych oznaczania czynnikow
chemicznych. Opracowana metoda oznaczania 1-etylo-2-pirolidonu w powietrzu na stanowiskach pracy zostata zapisana
w postaci procedury analitycznej, ktorg zamieszczono w zalaczniku. Zakres tematyczny artykulu obejmuje zagadnienia
zdrowia oraz bezpieczenstwa i higieny $rodowiska pracy bedace przedmiotem badan z zakresu nauk o zdrowiu oraz
inzynierii $rodowiska.

Stowa kluczowe: 1-etylo-2-pirolidon, metoda analityczna, powietrze na stanowiskach pracy, metoda chromatografii
gazowej ze spektrometrig mas, nauki o zdrowiu, inzynieria srodowiska.

! Opracowano i wydano na podstawie wynikéw V etapu programu wieloletniego ,,Poprawa bezpieczenstwa i warunkéw pracy’, finansowanego
w zakresie badan naukowych i prac rozwojowych ze srodkéw Narodowego Centrum Badan i Rozwoju. Projekt nr ILPB.02 pt. ,,Opracowanie metod
oznaczania 12 szkodliwych substancji chemicznych w powietrzu na stanowiskach pracy do oceny narazenia zawodowego”.
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Abstract

1-Ethyl-2-pyrrolidone (NEP) is a colorless liquid with ammonia-like odor. It belongs to the organic compounds from the
lactam group, i.e., the ethyl derivative of 2-pyrrolidone. 1-Ethyl-2-pyrrolidone, due to similar physicochemical proper-
ties, is used in industry as a substitute for 1-methyl-2-pyrrolidone (NMP). It is used as a solvent in polymer, petroche-
mical, paint and varnish, and electronic industries. Moreover, it has been used as a cleaning agent for removing paints,
varnishes, adhesives, oil or grease. 1-Ethyl-2-pyrrolidone can be absorbed through the skin as well as through inhalation
and food. The aim of the this study was to develop and validate a method for determining 1-ethyl-2-pyrrolidone in work-
place air. The developed method of NEP determination consists in adsorption of vapors of this substance on coconut
shell charcoal, extraction with a dichloromethane and chromatographic analysis of the obtained solution. The study was
performed using a gas chromatograph coupled with mass spectrometer (GC-MS), equipped with a polar ZB-WAXplus
capillary column (length 60 m, diameter 0.25 mm and the film thickness of the stationary phase 0.5 pm). The developed
method is linear in the concentration range of 15.0-320.0 pg/ml, which corresponds to the range of 1.5-32.0 mg/m’
for a 10-L air sample. The analytical method described in this paper makes it possible to determine 1-ethyl-2-pyrrolidone
in workplace air in the presence of comorbid substances. The method is precise, accurate and it meets the criteria for
procedure for measuring chemical agents listed in Standard No. PN-EN 482. Developed method of determining 1-ethyl-
2-pyrrolidone at workplace air 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: 1-ethyl-2-pyrrolidone, analytical method, air at workplaces, gas chromatographic method with mass spectro-
metry, health sciences, environmental engineering.

WPROWADZENIE

1-Etylo-2-pirolidon (NEP) jest ciecza bezbarwng
do lekko zdttawej o zapachu zblizonym do amo-
niaku. Substancja ta jest etylowg pochodng 2-pi-
rolidonu, zwigzku z grupy laktamoéw (ECHA 2021;
GESTIS 2021; PubChem 2021). 1-Etylo-2-piroli-
don otrzymuje sie w reakcji y-butyrolaktonu z ety-
loaming w warunkach podwyzszonej temperatury
i ci$nienia (Schmidtke i in. 2011). Mozna tez otrzy-
maé go na drodze redukcji gazowym wodorem
N-winylo-2-pirolidonu (Molbase 2020).

1-Etylo-2-pirolidon ze wzgledu na podob-
ne wlasciwosci fizykochemiczne stosowany jest
w przemysle jako zamiennik 1-metylo-2-piroli-
donu (NMP). Uzywany jest zatem jako rozpusz-
czalnik w przemysle polimerowym, petrochemicz-
nym, farb ilakieréw oraz elektronicznym. Ponadto
znalazl zastosowanie jako $rodek czyszczacy do
usuwania farb, lakierdw, klejow, oleju czy smaréw
(Hartwig, MAK Commission 2016; 2017). Takze
przemyst kosmetyczny, farmaceutyczny i rolnic-
two wykorzystuje w niewielkiej ilosci NEP jako
rozpuszczalnik lub wzmacniacz do transdermal-
nego dostarczania lekéw lub jako skladnik nie-
ktorych preparatéw pestycydowych (KHBU 2015;
Ulrich 2018).

W dostepnej literaturze nie znaleziono danych
dotyczacych narazenia zawodowego na 1-etylo-
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-2-pirolidon w Polsce. Informacje na temat naraze-
nia w innych panstwach takze sa niewystarczajace.
Badania wskazujace na narazenie na NEP pocho-
dza z monitoringu biologicznego pracownikow
lakierni samochodowej (Koslitz i in. 2014), gdzie
wykryto metabolity tej substancji, cho¢ etykiety
uzywanych w zakladzie produktéow nie informo-
waly o jej obecnosci. Takze inni autorzy potwier-
dzaja uzywanie NEP jako zamiennika NMP badz
innych rozpuszczalnikéw jak np. chlorowanych
weglowodorow i eteréw (Koslitz i in. 2014; Schin-
dler iin. 2012).

1-Etylo-2-pirolidon moze wchlania¢ sie przez
skore oraz drogg inhalacyjna i pokarmowa. W do-
stepnej literaturze nie znaleziono danych na temat
toksycznosci ostrej i przewleklej NEP u ludzi.

1-Etylo-2-pirolidon znajduje si¢ w wykazie
zharmonizowanej klasyfikacji i oznakowania
substancji stwarzajacych zagrozenie zamieszczo-
nej w rozporzadzeniu Parlamentu Europejskiego
i Rady WE nr 1272/2008 z dnia 16 grudnia 2008 r.
w sprawie klasyfikacji, oznakowania i pakowania
substancji i mieszanin, zmieniajacego i uchylajg-
cego dyrektywy 67/548/EWG i 1999/45/WE oraz
zmieniajacego rozporzadzenie WE nr 1907/2006
ze zm. rozporzadzenia Komisji (WE) nr 790/2009.
Ze wzgledu na zagrozenia dla zdrowia NEP jest
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zaklasyfikowany do nastepujacych klas i kategorii
zagrozenia:

- Repr. 1B, H360D - dzialanie szkodliwe na
rozrodczo$é, moze dziataé szkodliwie na
dziecko w lonie matki;

- Eye Dam. 1, H318 - powoduje powazne
uszkodzenia oczu.

Zespot Ekspertow ds. Czynnikéw Chemicznych
Miedzyresortowej Komisji ds. NDS i NDN Czynni-
kéw Szkodliwych dla Zdrowia w Srodowisku Pracy
zaproponowal warto$¢ najwyzszego dopuszczalne-
go stezenia (NDS) dla 1-etylo-2-pirolidonu w powie-
trzu srodowiska pracy na poziomie 15,7 mg/m’, zas
ze wzgledu na dzialanie draznigce zaproponowano
warto$¢ chwilowg (NDSCh) wynoszaca 31,4 mg/m’.
Dodatkowo zaproponowano oznakowanie zwigzku:
»skora” — wchlanianie substancji przez skore moze
by¢ tak samo istotne, jak przy narazeniu drogg od-
dechows, ,,Ft” — substancja o dziataniu toksycznym
na ptéd oraz ,I” - substancja o dziataniu draznia-
cym (Niepsuj, Czerczak 2020).

Celem prac badawczych bylo przygotowanie
odpowiednio czulej i selektywnej metody oznacza-
nia 1-etylo-2-pirolidonu w powietrzu na stanowi-
skach pracy, ktéra umozliwi pomiary stezen tego
zwigzku, a nastepnie dokonanie oceny narazenia
zawodowego.

Zakres tematyczny artykulu obejmuje zagad-
nienia zdrowia oraz bezpieczenstwa i higieny $ro-
dowiska pracy bedace przedmiotem badan z za-
kresu nauk o zdrowiu oraz inzynierii Srodowiska.

Zatozenia opracowanej metody

Ze wzgledu na podobienstwo wlasciwosci
fizykochemicznych 1-etylo-2-pirolidonu i 1-mety-
lo-2-pirolidonu metode opracowano na podstawie
dostepnych metod oznaczania NMP. Zaréwno
w polskim, jak i $wiatowym pismiennictwie nie
znaleziono opracowanych i zwalidowanych me-
tod oznaczania NEP w powietrzu na stanowiskach
pracy. Dostepne s natomiast metody oznaczania
w powietrzu NMP, opracowane przez NIOSH
i OSHA (Eide 1991; Pendergrass 1998). Polegaja
one na poborze probki powietrza na wegiel aktyw-
ny i desorpcji przy uzyciu mieszaniny dichloro-
metanu z metanolem (95: 5). Do oznaczen wyko-
rzystano w nich chromatografie gazowa z réznymi
detektorami - FID (plomieniowo-jonizacyjnym)
lub NPD (azotowo-fosforowym).

Korzystajac ze wczesniejszych metod i biorac
pod uwage proponowang warto$¢ NDS, zatozono
pobieranie probek na wegiel aktywny, elucje roz-
puszczalnikiem, a nastepnie oznaczenie technika
chromatografii gazowej z zastosowaniem kolumny
kapilarnej.

CZESC DOSWIADCZALNA

Aparatura

Do badan wykorzystywano chromatograf gazowy
Agilent Technologies 6890N ze spektrometrem
mas 5973 (MSD) oraz dozownikiem typu podzial/
bez podziatu (split/splitless), a takze chromatograf
gazowy z detektorem plomieniowo-jonizacyjnym
(GC-FID) Agilent Technologies 6890. Najbardziej
przydatna okazala si¢ polarna kolumna kapilarna
ZB-WAXplus o dlugosci 60 m, $rednicy 0,25 mm
i grubosci filmu fazy stacjonarnej 0,5 pm; moz-
na zastosowa’l takze kolumne ZB-WAX (60 m X
x 0,32 mm x 0,5 um). Program komputerowy apa-
ratéw umozliwia automatyczne sterowanie chro-
matografem i detektorem oraz opracowywanie
wynikéw pomiaréw z wykorzystaniem wzorcowe;j
biblioteki widm masowych NIST2011 z suplemen-
tem z 2013 r. w przypadku zestawu GC-MS.
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Do pobierania probek powietrza wykorzysta-
no aspiratory typu Pocket Pump (SKC, USA). Do
odwazania wzorcOw stosowano wage analityczng
firmy Sartorius.

Odczynniki i materiaty

Do badan stosowano odczynniki o czystosci co
najmniej cz.d.a firmy Acros Organics (1-etylo-
-2-pirolidon), rozpuszczalnik do GC (dichlorome-
tan firmy J.T. Baker). W badaniach wykorzystano
ponadto wegiel aktywny z tupin orzecha kokoso-
wego o uziarnieniu 0,5 + 1 mm (firmy Merck),
z ktdrego usypano rurki sorpcyjne 100/50 mg. Sto-
sowano takze szklo miarowe klasy A, strzykawki
szklane i naczynka kapslowane do automatyczne-
go podajnika prébek o pojemnosci 2 ml.
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WYNIKI BADAN | ICH OMOWIENIE

Dobér optymalnych warunkéw Parametry detektora MSD:
analizy chromatograficznej — temperatura linii transferowej 200 °C
_ _ ) - temperatura zrodla jondw 230°C

Warunki rozdzialu chromatograficznego dobie- _ temperatura filtra
rano tak, aby uzyska¢ pik 1-etylo-2-pirolidonu kwadrupolowego 150 °C
(NEP) oddzielony od substancji wspolwystepu- _ rodzaj jonizacji EI
jacych, a takze od piku rozpuszczalnika. Spo- _ rejestrowane jony dodatnie
dziewany efekt uzyskano na polarnej kolumnie ~ tryb pracy scan
ZB-WAXplus w nastepujacych warunkach pracy _ rejestrowane masy 10=250 Th
aparatury: - napiecie powielacza jonéw

Parametry pracy kolumny ZB-WAXplus: w trybie _autotune”

a) temperatura programowana

- czas izoterm).f poczgtkowej 1 min Chromatogram roztworu wzorcowego 1-ety-
- temperatura izotermy lo-2-pirolidonu w obecnosci substancji wspot-

pocze}tlf(’)we] 40°C ~ wystepujacych pokazano na rycinie 1. Na rycinie
- _SZkaOSC przyrostu temperatury 25°C/min przedstawiono widmo mas badanego zwigzku
— izoterma konicowa 200°C wraz z potwierdzeniem z biblioteki widm maso-
- czas izotermy koncowej 4,6 min wych NIST2011.

b) ci$nienie
- regulowane automatycznie
w trybie statego przeptywu 35 cm/s
- gaznosny hel.

Oznaczanie 1-etylo-2-pirolidonu mozna wyko-
na¢ takze metoda chromatografii gazowej z detek-
cja plomieniowo-jonizacyjna (GC-FID), (ryc. 3).
W tym wypadku zastosowano podobng kolumne,
jak w przypadku wyzej opisanej metody GC-MS,

Parametry dozownika typu S/SL: czyli polarng kolumne ZB-WAX (60 m x 0,32 mm x

- objetos¢ dozowanej proby 1l x 0,5 um), i nastepujace przykladowe parametry
- temp .eratult a 200 °C pracy chromatografu i detektora:
- podziat probki (splif) 20: 1 Parametry pracy kolumny ZB-WAX:
- pojemno$¢ dozownika 900 pl. a) temperatura programowana
- czas izotermy poczatkowe;j 1 min
Abundance TIC: MIX1.D\data.ms 11.654
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Rycina1. Chromatogram roztworu wzorcowego, gdzie pik o czasie retendji t;: 7,62 min — 1,1,2-trichloroetan (standard wewnetrzny);
11,35 min — 1-metylo-2-pirolidon; 11,65 min — 1-etylo-2-pirolidon

Figure 1. Chromatogram of standard solution, where peak retention time t;:7.62 min — 1,1,2-trichloroethan (internal standard);
11.35 min — 1-methyl-2-pyrrolidone; 11.65 min — 1-ethyl-2-pyrrolidone
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Rycina 2. Widmo mas piku t, 11,65 min (u géry rysunku) oraz widmo z wzorcowej biblioteki mas dla 1-etylo-2-pirolidonu (u dotu)
Figure 2. Mass spectrum of peak of t,11.65 min (at the top of the figure) and spectrum from reference mass library for 1-ethyl-2-pyrroli-
done (at the bottom)

- temperatura izotermy poczatkowej 50 °C Parametry detektora FID:

- szybko$¢ przyrostu temperatury 20 °C/min - temperatura detektora 250 °C

- izoterma koncowa 180 °C - strumien objetosci wodoru 30 ml/min

- czas izotermy koncowej 1,5 min - strumien objetosci powietrza 250 ml/min
b) ci$nienie - strumien objetosci gazu

- regulowane automatycznie uzupelniajacego (azotu) 15 ml/min.

w trybie stalego przeptywu 25 cm/s
- gaz no$ny hel. W przypadku zastosowania do oznaczania
detektora FID nalezy pamigtaé o sprawdzeniu, czy

Parametry dozownika typu S/SL: w badanym powietrzu nie wystepuja inne zwigzki

- objetos¢ dozowanej proby 1l organiczne o takich samych czasach retencji jak

- temperatura 200 °C 1-etylo-2-pirolidon (ryc. 3).

- podzial prébki (split) 20:1

- pojemnos¢ dozownika 900 pl.

FIDTA. (081121\TRW-31.0)
Norm/

12,630

1604

1404

1204

1004

13.020

8.058

T T T T T T T T
14 8 9 10 11 12 13 14 mi

Rycina 3. Chromatogram (GC-FID) roztworu wzorcowego, gdzie pik o czasie retendji t,: 8,058 min —1,1,2-trichloroetan (standard we-
wnetrzny); 12,630 min - 1-metylo-2-pirolidon; 13,020 min - 1-etylo-2-pirolidon
Figure 3. Chromatogram (GC-FID) of standard solution, where peak retention time t,: 8.058 min —1,1,2-trichloroethan (internal stan-
dard); 12.630 min — 1-methyl-2-pyrrolidone; 13.020 min — 1-ethyl-2-pyrrolidone
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Zaproponowana metodyka z zastosowaniem
GC-MS jest specyficzna dla 1-etylo-2-pirolidonu
wobec: 1-metylo-2-pirolidonu, dichlorometanu
i1,1,2-trichloroetanu (ryc. 1). Dodatkowo zastoso-
wanie spektrometru mas pozwala na identyfikacje
substancji na podstawie charakterystycznego wid-
ma mas (ryc. 2) w mieszaninie innych substancji.

Pobieranie probek powietrza

W celu okredlenia wspoélczynnika desorpcji ba-
dang substancj¢ naniesiono na wegiel aktywny
z tupin orzecha kokosowego (Coconut Shell Char-
coal) i eluowano przy uzyciu 1 ml dichlorometanu.

Do badan przygotowano rurki sorpcyjne
skladajace si¢ w I sekcji z 100 mg, za$ w II sekgji
50 mg sorbentu. Z badan przeprowadzonych na

trzech poziomach stezen (15,0; 80,0 i 160,0 pg/ml)
wynika, ze zastosowany uklad zapewnia dobry
odzysk pochlonietego NEP. Wyznaczony S$redni
wspolczynnik desorpcji wynosi 0,999. Wyniki ba-
dan przedstawiono w tabeli 1.

W kolejnym etapie badania wyznaczono mak-
symalng objetos¢ probki powietrza, jaka moz-
na pobra¢ bez straty analitu. W tym celu przez
standardowe rurki zawierajace w I sekcji 100 mg,
a w II sekcji 50 mg wegla aktywnego z lupin
orzecha kokosowego, na ktére naniesiono (do
I sekcji) 160,0 ug NEP, przepuszczono znane ob-
jetoSci powietrza. Oznaczano zawarto$¢ NEP
w I sekeji sorbentu i obliczano odzysk NEP po
przepuszczeniu powietrza. Wyniki oznaczen
przedstawiono w tabeli 2.

Tabela 1. Wyznaczanie wspétczynnika desorpdiji 1-etylo-2-pirolidonu (NEP) z wegla z zastosowaniem dichlorometanu
Table 1. Determination of coefficient of 1-ethyl-2-pyrrolidone (NEP) desorption from carbon with a dichloromethane

Pole powierzchni pikéw NEP w roztworach o nastepujacej zawartosci
Badane parametry / Numer serii w prébce, pg Srednia
15 80 160
Roztwory badane | 937N 45781 88726
Il 9344 44 651 89704
1l 9341 44 898 89 037
Srednia 9352 45110 89156
Odchylenie standardowe, S 16 594 500
Wsp6tczynnik zmiennosci, CV, % 0,18 1,32 0,56 0,68
Roztwory poréwnawcze | 9790 44 834 87919
I 9482 44 647 87145
1l 9596 45002 87197
Srednia 9623 44 828 87420
Odchylenie standardowe, S 155 177 433
Wspbtczynnik zmiennosci, CV, % 1,62 0,40 0,50 0,84
Wspbtczynnik desorpdji 0,972 1,006 1,020 0,999

Tabela 2. Wptyw objetosci przepuszczonego powietrza na wymywanie pochtonigtego 1-etylo-2-pirolidonu (NEP) z sorbentu

Table 2. Influence of the volume of the permeated air on the elution of the absorbed 1-ethyl-2-pyrrolidone (NEP) from the sorbent

Badane parametry / Numer serii PO|? powierzch ni pikéw NEF ~ -
(160 ug NEP /probke) po przepuszczeniu nastepujacych objetosci powietrza, |
0 5 10 20 50
I 87757 79165 84238 83528 79563
1 87910 85758 87256 86734 81709
1] 81023 84386 84280 85193 78197
v 87342 83553 85297 82178 85076
\Y 88169 84 880 80 418 86 832 82561
VI 87890 85926 83440 81883 82435
Srednia 86 682 83945 84155 84391 81590
Standardowe odchylenie, S 2785 2501 2255 2192 2427
Wsp6tczynnik zmiennosci, CV, % 3,21 2,98 2,68 2,60 2,97
Odzysk, % 100,0 96,8 971 97,4 94,1
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Pobranie 50 1 probki powietrza powoduje po-
nad 5% straty analitu. W omawianej metodyce
analitycznej z zastosowaniem podanego sprzetu
pomiarowego i zalozonego zakresu oznaczania
ilosciowego proponuje si¢ pobieranie do badan
10 1 powietrza. Jednak pobranie dwukrotnie wigk-
szej objetosci powietrza niz zalozona nie powoduje
wymywania substancji z sorbentu, a moze popra-
wi¢ oznaczalno$¢ metody w przypadku wystepo-
wania niskich stezen badanej substancji w $ro-
dowisku pracy. Probki powietrza nalezy pobiera¢
zgodnie z normg PN-Z-04008-7:2002/Az1:2004
dotyczacg zasad pobierania prébek powietrza
w srodowisku pracy.

Badanie zakresu stosowania, liniowosci
i precyzji metody analitycznej

Biorac pod uwage, ze proponowana warto$¢ NDS
wynosi 15,7 mg/m?, i zakladajac pobieranie probki

powietrza o objetosci 10 11 desorpcje przy uzyciu
1 ml rozpuszczalnika, a takze przyjmujac dolng
granice oznaczania ilo§ciowego na poziomie okoto
1/10 NDS, najnizsze stezenie oznaczanego wzorca
powinno wynosi¢ 15,0 ug/ml. Zastosowanie wzorcow
o stezeniach w zakresie 15,0 + 320,0 pg/ml pozwala
obja¢ pelny zakres badanych stezen w powietrzu
(1/10 + 2 NDS). W celu uzyskania krzywych wzor-
cowych sporzadzono dziewie¢ roztworow 1-ety-
lo-2-pirolidonu w dichlorometanie. Stezenia NEP
w tych roztworach wynosily odpowiednio: 15,0; 40,0;
80,0; 100,0; 120,0; 160,0; 200,0; 280,0 i 320,0 pg/ml,
co przy ww. zalozeniach odpowiada stezeniom
w powietrzu w zakresie 1,5 + 32,0 mg/m>.

Wykonano trzy serie roztworéw wzorcowych,
ktére poddano analizie chromatograficznej. Uzyska-
ne wyniki przedstawiono w tabeli 3 i na rycinie 4.

Tabela 3. Badanie liniowo3ci metody oznaczania 1-etylo-2-pirolidonu (NEP)
Table 3. Linearity test of 1-ethyl-2-pyrrolidone (NEP) determination method

. Pole powierzchni pikéw przy nastepujacych stezeniach roztworéw NEP, pg/ml
Badane parametry / Numer serii
15 40 80 100 120 160 200 280 320
| 10 540 25776 49 946 64 077 74910 97017 122562 169177 199 071
Il 10 572 28330 53219 65 425 76250 | 100447 | 124099 | 174187 | 203395
I 11100 28508 52338 65573 75586 | 100934 | 122971 174 816 | 200 894
Srednia 10737 27538 51834 65 025 75582 99 466 123 210 172727 201120
Odchylenie standardowe, S 315 1529 1693 824 670 2135 796 3090 217
Wsp6tczynnik kalibracji 716 688 648 650 630 622 616 617 629
Wsp6tczynnik zmiennosci, CV, % 2,93 5,55 3,27 1,27 0,89 2,15 0,65 1,79 1,08
Sredni wspétczynnik kalibracji 646
Srednie odchylenie standardowe, S 1469
Sredni wspétczynniki zmiennosci, CV, % 2,17
250 000
y=616,7x + 1602,4
R*=0,999
200 000 =
£
& 150 000
g
E
a
§ 100 000
50000
0 T T T T T T
0 50 100 150 200 250 300 350
Stezenie 1-etylo-2-pirolidonu, pg/ml
Rycina 4. Krzywa kalibracyjna 1-etylo-2-pirolidonu w zakresie 15,0 + 320,0 ug/ml
Figure 4. 1-Ethyl-2-pyrrolidone calibration curve in the range from 15.0 pg/ml to 320.0 pg/ml
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Z uzyskanych danych (tab. 3, ryc. 4) wynika,
ze w badanym zakresie stezen wskazania spek-
trometru mas w funkcji stezenia NEP majg cha-
rakter liniowy. Wspoétczynnik zmiennosci 2,17%
$wiadczy o dobrej powtarzalnosci. Dolna granica
badanego zakresu stezen 15,0 pug/ml odpowiada
stezeniu NEP w powietrzu 1,5 mg/m?® (przy wyzej
opisanych zalozeniach), czyli 1/10 proponowane;j
warto$ci NDS.

W celu oceny precyzji oznaczen przygotowano
po szes¢ roztworow wzorcowych NEP w dichlo-
rometanie na trzech poziomach stezen: 15,0; 80,0
i 160,0 pg/ml. Wspolczynniki zmiennosci dla kaz-
dego z pozioméw stezen wynosily odpowiednio:
2,83;3,4910,79%, za$ srednia precyzja zakresu po-
miarowego — 2,37%. Wyniki badan przedstawiono
w tabeli 4.

Badanie trwatosci probek i roztworéw

Trwalo$¢ probek w zaleznosci od czasu ich prze-
chowywania badano w nastepujacy sposob: do
rurek wypelnionych weglem aktywnym z tupin
orzecha kokosowego w ilosci: I sekcja 100 mg
i IT sekcja 50 mg, nanoszono (do I sekgji) roztwor
NEP tak, aby jego zawarto$¢ w rurce wynosita
160,0 pg. Rurki umieszczano w lodéwce (temp.
okolo +4 °C). Nastepnie analizowano je w okre-
slonych odstepach czasowych, tj. po 1, 2, 7, 14
i 21 dniach. Za kazdym razem z prébkami po-
stepowano analogicznie jak w przypadku spraw-

dzania wspolczynnika desorpcji i poréwnywano
z roztworami o takim samym stezeniu (160 pg/ml)
przygotowanymi w dniu wykonywania analizy.

Dodatkowo zbadano trwalo$¢ podstawowe-
go roztworu wzorcowego (o stezeniu 15 mg/ml)
przechowywanego w lodéwce (temp. okolo +4 °C).
W tym celu w okreslonych odstepach czasu, ana-
logicznie jak w przypadku badania trwalosci
na weglu, przygotowywano roztwory o stezeniu
160,0 ug/ml, rozcienczajac odpowiednio roztwoér
z chlodziarki. Wyniki analiz tak sporzadzonych
roztworéw poréwnano z wynikami analiz roztwo-
réw o takim samym stezeniu przygotowywanymi
na biezgco.

Zaréwno w przypadku badania trwatosci
probek naniesionych na wegiel, jak i w roztwo-
rze poréwnywano wspotczynnik odzysku analitu
w stosunku do roztwordéw o takim samym steZeniu
(160 pg/ml) przygotowanych na biezaco. Wyniki
badan zestawiono na rycinie 5.

W przypadku prébek naniesionych na wegiel
i przechowywanych w lodéwce (+4 °C) wspol-
czynnik odzysku miesci si¢ w zakresie od 1,00
(w 1. dniu) do 1,03 (w 21. dniu). Wyniki analiz
podstawowego roztworu wzorcowego wygladaja
podobnie — wspolczynnik odzysku w 1. dniu prze-
chowywania wynosi 1,00, za§ w ostatnim - 1,08.
Swiadczy to o tym, ze zaréwno probki powietrza
pobrane na sorbent, jak i roztwoér podstawowy
o stezeniu 15 mg/ml, przechowywane w lodéwce
pozostajg trwale do 21 dni.

Tabela 4. Wyniki badania precyzji metody oznaczania 1-etylo-2-pirolidonu (NEP)
Table 4. Results of the precision study of 1-ethyl-2-pyrrolidone (NEP) determination method

. Pole powierzchni pikéw NEP w roztworach o stezeniu, ug/ml
Badane parametry / Numer serii
15 80 160
I 9839 41069 86 677
Il 9421 44 834 87919
1l 9790 44 647 87145
v 9482 45 002 87197
\ 9596 44377 86 695
\ 9100 45080 85 865
Srednia 9538 44168 86 916
Odchylenie standardowe, S 270 1539 685
Wspdtczynnik zmiennosci, CV, % 2,83 3,49 0,79
Srednia precyzja, Sredni wspétczynnik zmiennosci dla 237
zakresu pomiarowego, % '
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[ Prébki naniesione na wegiel B Prébki roztworu wzorcowego

1,00 e

0,80

0,60

0,40

Wspotczynnik odzysku

0,20

0,00

Liczba dni

Rycina 5. Badanie trwatosci probek 1-etylo-2-pirolidonu i podstawowego roztworu wzorcowego 1-etylo-2-pirolidonu o stezeniu
15 mg/ml przechowywanych w lodéwce (+4 °C)

Figure 5. Stability test of 1-ethyl-2-pyrrolidone samples and the standard solution of 1-ethyl-2-pyrrolidone at a concentration of
15 mg/ml stored in a refrigerator (+4 °C)

Wyznaczanie granic wykrywalnosci Badanie przeprowadzono zgodnie z wytyczny-
i oznaczalnosci mi zawartymi w opracowaniu Dobeckiego (2004)
i normie PN-EN 482. Obliczenia wykonano na
o i podstawie pomiaru sygnaléw tla o czasie retencji
cz.al,nosa (IjOQ). wyzhaczono na p odstawu? WY~ badanej substancji. Obliczone granice wykrywal-
nikéw analiz dziesigciu niezaleznych pomiardw | 0’0 0 ol oe wynosza odpowiednio: 1,02
powierzchni piku o czasie retencji 1-etylo-2-pi- 3,39 pg/ml.

rolidonu dla $lepych préb. Wyniki badan zebrano

w tabeli 5.

Granice wykrywalnosci (LOD) i granice ozna-

Tabela 5. Wyznaczanie granicy wykrywalno3ci i oznaczalnosci 1-etylo-2-pirolidonu
Table 5. Determination of the detection and quantification limit of 1-ethyl-2-pyrrolidone

Warto3¢ sygnatu préb slepych
(pola powierzchni pikow),
(n=10)
1989
1533
1359
Wyznaczone parametry 1541
1535
1330
1306
1587
1587
1278
Srednie pole powierzchni piku 1504
Odchylenie standardowe 209
Wspdtczynnik zmiennosci, % 13,90
Wspdtczynnik kierunkowy prostej wzorcowej 617
Granica wykrywalnosci, pg/ml 1,02
Granica oznaczalnoici, pg/ml 3,39
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Walidacja metody

Walidacje metody przeprowadzono zgodnie

z wymaganiami zawartymi w normie europejskiej

PN-EN 482. Wyznaczono nastepujace parametry

walidacyjne dla metody GC-MS:

- zakres pomiarowy 15,0 + 320,0 ug/ml

(1,5 + 32,0 mg/m’
dla probki
powietrza 10 1)

- granica wykrywalnosci 1,017 pg/ml
- granica oznaczalnosci 3,390 pg/ml
- wspolczynnik korelacji = 0,9994

- niepewno$c¢ rozszerzona

metody 8,97%.

PODSUMOWANIE

Na podstawie wynikow przeprowadzonych badan
opracowano metode oznaczania 1-etylo-2-piroli-
donu w powietrzu na stanowiskach pracy z zasto-
sowaniem chromatografii gazowej ze spektrome-
tria mas lub detekcja plomieniowo-jonizacyjna.
Wskazania spektrometru mas w funkgji stezenia
NEP w badanym zakresie stezen (15,0 + 320,0 ug/ml)
maja charakter liniowy. Do pochlaniania par 1-ety-
lo-2-pirolidonu z powietrza nalezy stosowac wegiel
aktywny z lupin orzecha kokosowego (Coconut
Shell Charcoal), umieszczany w rurkach szklanych
w ilosci 100/50 mg. 1-Etylo-2-pirolidon jest de-
sorbowany z wegla przy uzyciu dichlorometanu,
a wspotczynnik desorpcji wynosi 0,999. Pobrane
na proponowany sorbent probki powietrza prze-
chowywane w lodéwce zachowuja trwalos¢ przez
21 dni. Metoda w wersji przedstawionej w zalgcz-
niku umozliwia oznaczanie 1-etylo-2-pirolidonu
w powietrzu na stanowiskach pracy w stezeniach

od 1,5 mg/m’, czyli od okolo 1/10 proponowanej
warto$ci NDS. Przedstawiona metoda umozli-
wia jednoczesne oznaczanie 1-etylo-2-pirolidonu
i 1-metylo-2-pirolidonu w jednej probce pobranej
na stanowisku pracy.

Zaproponowana metodyka jest specyficzna dla
1-etylo-2-pirolidonu wobec 1-metylo-2-pirolido-
nu i 1,1,2-trichloroetanu. Zastosowane do opra-
cowania metody polarne kolumny: ZB-WAXplus
o dlugosci 60 m, $rednicy 0,25 mm, grubosci fil-
mu fazy stacjonarnej 0,5 um lub ZB-WAX (60 m x
x 0,32 mm x 0,5 pm) umozliwiajg oddzielenie
1-etylo-2-pirolidonu od rozpuszczalnikéw takich
jak dichlorometan. Analiza z zastosowaniem spek-
tometru mas zapewnia identyfikacje badanej sub-
stancji w mieszaninie wielosktadnikowe;j.
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ZAYACZNIK

PROCEDURA ANALITYCZNA OZNACZANIA1-ETYLO-2-PIROLIDONU
W POWIETRZU NA STANOWISKACH PRACY
Z ZASTOSOWANIEM CHROMATOGRAFII GAZOWEJ

1. Zakres stosowania metody

Metode¢ podang w niniejszej procedurze stosuje si¢
do oznaczania stezen 1-etylo-2-pirolidonu (CAS:
2687-91-4) w powietrzu na stanowiskach pracy.
Metode stosuje sie¢ podczas badania warunkow
sanitarno-epidemiologicznych.

W przypadku wspotwystepowania w badanym
powietrzu innych zwigzkéw organicznych nalezy
sprawdzi¢, czy w warunkach wykonania oznacza-
nia nie majg one takich samych czasow retencji jak
1-etylo-2-pirolidon.

Najmniejsze stezenie 1-etylo-2-pirolidonu, ja-
kie mozna oznaczy¢ w warunkach pobierania pro-
bek powietrza i wykonywania oznaczania opisang
metoda GC-MS, wynosi 1,5 mg/m’ powietrza.

2. Powotania normatywne

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

3. Zasada metody

Metoda polega na zatrzymaniu par 1-etylo-2-pi-
rolidonu na weglu aktywnym z tupin orzecha ko-
kosowego, desorpcji dichlorometanem i analizie
chromatograficznej otrzymanego roztworu.

4. Wytyczne ogdlne

4.1. Czysto$¢ odczynnikow
Do analizy, o ile nie zaznaczono inaczej, nale-
zy stosowaé odczynniki i substancje wzorcowe
o stopniu czysto$ci co najmniej cz.d.a.

4.2. Dokladno$¢ wazenia
Substancje stosowane w analizie nalezy wazy¢
z doktadnoscia do 0,0002 g.

4.3. Postepowanie z substancjami toksycznymi
Wszystkie czynnosci zwigzane z odwazaniem
substancji wzorcowych powinny odbywac sie
z uzyciem rekawic gumowych i odziezy ochronne;j.
Czynnosci, podczas ktérych uzywa sie rozpusz-
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czalnikéw organicznych, nalezy wykonywa¢ pod
sprawnie dzialajacym wyciagiem.

Zuzyte roztwory i odczynniki nalezy groma-
dzi¢ w przeznaczonych do tego celu pojemnikach
i przekazywa¢ do zakladéw zajmujacych sie ich
unieszkodliwianiem.

5. Odczynniki, roztwory i materiaty

5.1. 1-Etylo-2-pirolidon
Stosowaé wg rozdziatu 4.

5.2. Dichlorometan
Stosowaé wg rozdziatu 4.

5.3. Gazy sprezone do chromatografu
Jako gaz nos$ny do chromatografu stosowac hel lub
azot, do detektora FID stosowa¢ woddr i powie-
trze.

5.4. Roztwor wzorcowy 1-etylo-2-pirolidonu

do badania desorpcji

Kolbe miarowa o pojemnosci 1 ml wypetni¢ do
potowy dichlorometanem wg punktu 5.2, zwazy¢,
uzywajac wagi wg punktu 6.8, nastepnie doda¢
okoto 15 mg 1-etylo-2-pirolidonu (15,1 pl wzorca)
i ponownie zwazy¢ w celu okreslenia rzeczywistej
ilo$ci wzorca. Zawartos$¢ kolby uzupelni¢ do kre-
ski dichlorometanem wg punktu 5.2. Obliczy¢ ste-
zenie 1-etylo-2-pirolidonu w roztworze.

Roztwér wzorcowy do badania desorpcji prze-
chowywany w lodéwce, w szczelnie zamknietej
kolbie, zachowuje trwalo$¢ przez 21 dni.

5.5. Roztwor wzorcowy podstawowy

1-etylo-2-pirolidonu

Kolbe miarowa o pojemnosci 5 ml wypetni¢ do
potowy dichlorometanem wg punktu 5.2, zwazy¢,
uzywajac wagi wg punktu 6.8, nastepnie doda¢
okoto 10 mg 1-etylo-2-pirolidonu (10,1 pl wzorca)
i ponownie zwazy¢ w celu okreslenia rzeczywistej
ilo$ci wzorca. Zawartos$¢ kolby uzupelni¢ do kre-
ski dichlorometanem wg punktu 5.2. Obliczy¢ ste-
zenie 1-etylo-2-pirolidonu w roztworze.

Roztwor ten mozna takze sporzadzic¢ z roztwo-
ru wzorcowego do badnia desorpcji wg punktu 5.4
poprzez jego 7,5-krotne rozcienczenie. W tym celu
do kolby miarowej o pojemnosci 2 ml odmierzy¢
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267 pl roztworu wzorcowego do badania desorp-
cji wg punktu 5.4 i uzupelni¢ zawarto$¢ kolby do
kreski dichlorometanem wg punktu 5.2. Stezenie
1-etylo-2-pirolidonu w roztworze obliczy¢ na pod-
stawie rzeczywistego stezenia roztworu wzorcowe-
go do badania desorpgji.

5.6. Roztwory wzorcowe robocze

1-etylo-2-pirolidonu

W celu przygotowania roztwordéw wzorcowych
roboczych do dziewieciu kolb miarowych o po-
jemnosci 1 ml odmierzy¢ kolejno nastepujace ob-
jetosci roztworu wzorcowego podstawowego wg
punktu 5.5, w mikrolitrach: 7,5; 20,0; 40,0; 50,0;
60,05 80,0; 100,05 140,05 160,0, nastepnie uzupelnié
do kreski dichlorometanem wg punktu 5.2, szczel-
nie zamkna¢ i wymiesza¢. Zawarto$¢ 1-etylo-2-pi-
rolidonu w 1 ml tych roztworéw wynosi odpo-
wiednio, w mikrogramach: 15,0; 40,0; 80,0; 100,0;
120,0; 160,0; 200,05 280,0; 320,0, co po pobraniu
probki powietrza o objetosci 10 1 odpowiada steze-
niom 1,5 + 32,0 mg/m’.

Roztwory wg punktu 5.5 1 5.6 s3 nietrwale i na-
lezy je przygotowywa¢ w dniu wykonywania ana-
lizy.

5.7. Wegiel aktywny
Stosowa¢ wegiel aktywny z orzecha kokosowego
o uziarnieniu 0,5 + 1 mm (np. firmy Merck). Bez-
posrednio przed napelnieniem rurek pochlaniaja-
cych suszy¢ wegiel przez 3 h w suszarce o tempe-
raturze 160 °C. Dla kazdej partii sorbentu nalezy
kazdorazowo wyznaczy¢ wspolczynnik desorpcji
wg rozdzialu 12.

6. Przyrzady pomiarowe i sprzet pomocniczy

6.1. Chromatograf gazowy ze spektrometrem
mas lub z detektorem FID

Stosowa¢ chromatograf gazowy ze spektrometrem
mas, z programem akwizycji danych, sterowaniem
parametrami spektrometru i chromatografu, bi-
bliotekami wzorcowych widm mas oraz kompute-
rem. Dopuszcza sie zastosowanie chromatografu
gazowego z detektorem plomieniowo-jonizacyj-
nym (FID) wyposazonym w integrator elektro-
niczny lub komputer.

6.2. Kolby
Stosowa¢ kolby miarowe o pojemnosci 1, 21 5 ml

6.3. Kolumna chromatograficzna
Stosowa¢ kolumne chromatograficzng zapewnia-
jaca rozdzial 1-etylo-2-pirolidonu od dichloro-
metanu oraz wiekszosci innych rozpuszczalnikéw
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wystepujacych jednocze$nie w powietrzu, np. po-
larng kolumne dlugosci 60 m, srednicy wewnetrz-
nej 0,25 mm i grubosci filmu 0,5 pm.

6.4. Mikrostrzykawki
Stosowac szklane mikrostrzykawki z igla do cieczy
o pojemnosci, w mikrolitrach: 10, 25, 50, 100, 250,
5001 1000.

6.5. Naczynka
Stosowac¢ szczelnie zamykane naczynka o pojem-
nosci 2 ml.

6.6. Pompa ssaca
Stosowa¢ pompe ssacg z przeptywomierzem
umozliwiajacg pobieranie powietrza ze stalym
strumieniem objetosci do 10 I/h lub pompy indy-
widualne.

6.7. Rurki pochtaniajace
Stosowa¢ rurki pochtaniajace szklane, dlugo-
$ci okolo 60 mm, o $rednicy wewnetrznej 4 mm,
z przewezeniem na jednym koncu, zamykane kap-
turkami z tworzywa sztucznego, np. polietylenu
lub polichlorku winylu.

6.8. Waga
Stosowac wage analityczng umozliwiajaca wazenie
z dokltadnoscia do 0,0002 g.

7. Przygotowanie rurek pochtaniajgcych

W rurce pochlaniajacej wg punktu 6.7 umiesci¢
na przewezeniu, w dtuzszej czesci rurki, przegréd-
ke z pianki poliuretanowej lub widkna szklanego
grubosci okoto 2 mm. Wsypa¢ 50 mg sorbentu wg
punktu 5.7, umiesci¢ na nim przegrodke, nastep-
nie wsypac 100 mg sorbentu i ponownie umiesci¢
przegrodke. Natychmiast po napelnieniu zamkna¢
rurke zatyczkami. Dopuszcza si¢ stosowanie goto-
wych rurek pochtaniajacych dostepnych w handlu.

8. Pobieranie probek powietrza

Przy pobieraniu probki powietrza nalezy stoso-
wac sie do wymagan normy PN-Z-04008-7:2002/
Az1:2004. W miejscu pobierania probki zdjaé
zatyczki z rurki pochlaniajacej, rurke umocowac
w pozycji pionowej i polaczy¢ z urzadzeniem za-
sysajacym od strony kroétszej warstwy sorbentu.
Nastepnie przepusci¢ 10 1 (0,010 m’) badanego
powietrza ze strumieniem objetosci do 10 1/h, po
czym rurke szczelnie zamkng¢ zatyczkami. Pobra-
ne probki, przechowywane w lodéwce, zachowuja
trwalos¢ do 21 dni. Zaleca si¢ stosowanie pomp do
dozymetrii indywidualne;j.
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9. Warunki pracy chromatografu

Optymalne warunki analizy uzyskuje si¢ przy na-
stepujacych parametrach pracy chromatografu:
Parametry pracy kolumny ZB-WAXplus:
a) temperatura programowana

- czas izotermy poczatkowej 1 min
- temperatura izotermy
poczatkowej 40 °C

- szybko$¢ przyrostu temperatury 25 °C/min

- izoterma koncowa 200 °C

- czas izotermy koncowej 4,6 min
b) ci$nienie

- regulowane automatycznie

w trybie statego przeptywu 35 cm/s

- gazno$ny hel.
Parametry dozownika typu S/SL:

- objetos¢ dozowanej proby 1l

- temperatura 200 °C

- podzial prébki (split) 20: 1

- pojemnos¢ dozownika 900 pl.

Parametry detektora MSD:
- temperatura linii transferowej 200 °C

- temperatura Zrédia jonow 230°C
- temperatura filtra
kwadrupolowego 150 °C
- rodzaj jonizacji EI
- rejestrowane jony dodatnie
- tryb pracy scan
- rejestrowane masy 10+250Th
- napiecie powielacza jonow
w trybie »autotune”
Parametry detektora FID:
- temperatura detektora 250 °C
- strumien objetosci wodoru 30 ml/min
- strumien objetosci powietrza 250 ml/min
- strumien objetosci gazu
uzupelniajacego (azotu) 15 ml/min.

10. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Mikrostrzykawka o pojemnosci 10 ul lub automa-
tycznym dozownikiem wprowadzi¢ do chromato-
grafu po 1 pl roztworéw wzorcowych roboczych
wg punktu 5.6. Wykona¢ co najmniej dwukrotne
oznaczanie danego roztworu wzorcowego, od-
czyta¢ powierzchnie pikéw wg wskazan integra-
tora i obliczy¢ $rednig arytmetyczng dla kazdego
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roztworu. Réznica miedzy wynikami pomiaréw
a warto$cig $rednig nie powinna by¢ wieksza
niz 5% tej wartosci. Nastepnie wykresli¢ krzywa
wzorcowy, odkladajac na osi odcietych zawarto-
$ci 1-etylo-2-pirolidonu wyrazona w mg w 1 ml
roztworu wzorcowego (co odpowiada zawartosci
w probcee), a na osi rzednych odpowiadajace im
powierzchnie pikéw wg wskazan integratora.

Dopuszcza sie korzystanie z automatycznego
wzorcowania i generacji raportdw integratorow
lub komputerowych stacji akwizycji danych zgod-
nie z ich instrukcjami obstugi.

11. Wykonanie oznaczania

Po pobraniu prébki powietrza wg rozdzialu 8
przesypa¢ oddzielnie kazda warstwe sorbentu
z rurki pochtaniajacej wg rozdziatu 7 do naczynek
wg punktu 6.5. Naczynka zakapslowa¢ lub zakre-
ci¢ i z kazdym postgpowaé w nastepujacy sposob:
w uszczelce umiescic igle od strzykawki w celu wy-
réwnania ci$nienia, a przez drugg igle wprowadzi¢
strzykawka 1 ml dichlorometanu wg punktu 5.2.
Iglty usuna¢, a naczynka pozostawic¢ szczelnie za-
mkniete przez 30 min i co pewien czas wstrzasac
ich zawarto$¢. Nastepnie pobra¢ mikrostrzykaw-
ka przez uszczelke naczynka 1 pl roztworu znad
dluzszej warstwy sorbentu i wstrzykna¢ do chro-
matografu w takich samych warunkach jak przy
sporzadzaniu krzywej wzorcowej wg rozdziatu 10.
Pomiar wykona¢ co najmniej dwukrotnie. Odczy-
ta¢ powierzchnie pikdw wg wskazan integratora,
obliczy¢ $rednig arytmetyczng. Rdznica miedzy
wynikami pomiaréw a wartoscig $rednia nie po-
winna by¢ wieksza niz 5% tej warto$ci. Zawartos¢
1-etylo-2-pirolidonu w prébce odczytac z wykresu
krzywej wzorcowej lub wyliczy¢. W taki sam
sposob wykona¢ oznaczanie zawartosci 1-etylo-
-2-pirolidonu w roztworze znad krétszej warstwy
sorbentu. Zawartos¢ substancji oznaczana w krot-
szej warstwie sorbentu nie powinna przekraczac¢
10% zawartosci oznaczanej w dluzszej warstwie.
W przeciwnym wypadku wynik nalezy traktowa¢
jako orientacyjny.

12. Wyznaczanie wspotczynnika desorpcji

Do pieciu naczynek wg punktu 6.5 wsypac po
100 mg sorbentu wg punktu 5.7 i doda¢ mikro-
strzykawka po 10,0 pl roztworu wzorcowego do
badania desorpcji wg punktu 5.4. Zawarta w tej
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objetosci ilo§¢ 1-etylo-2-pirolidonu odpowiada
ilosci w 10-litrowej probce powietrza o stezeniu
zblizonym do wartosci NDS. Naczynka szczelnie
zamkna¢ i pozostawi¢ do nastepnego dnia. Po tym
czasie wprowadzi¢ do naczynek po 1 ml dichlo-
rometanu wg punktu 5.2 i dalej postepowac jak
z probkami badanymi wg rozdzialu 11. Przygoto-
wac takze probke kontrolng zawierajacg 100 mg
sorbentu i 1 ml dichlorometanu wg punktu 5.2.
Jednoczesnie wykonaé oznaczanie co najmniej
trzech roztwordw poréwnawczych przygotowa-
nych przez wprowadzenie 10,0 pl roztworu wzor-
cowego do badania desorpcji wg punktu 5.4 do
naczynek zawierajacych po 1 ml dichlorometanu
wg punktu 5.2. Wspdlczynnik desorpcji 1-etylo-
-2-pirolidonu (d) obliczy¢ wg wzoru:

:(Pa_Po)
P,

d

w ktorym:

P,— $rednia powierzchnia pikow 1-etylo-
-2-pirolidonu z chromatograméw roz-
tworu po desorpcji, wg wskazan integra-
tora,
$rednia powierzchnia pikéw o czasach
retencji 1-etylo-2-pirolidonu z chroma-
togramow roztworu kontrolnego, wg
wskazan integratora,
$rednia powierzchnia pikow 1-etylo-
-2-pirolidonu z chromatograméw roz-
tworéw poréwnawczych, wg wskazan
integratora.

Nastepnie obliczy¢ $rednig wartos¢ wspolczyn-
nika desorpcji 1-etylo-2-pirolidonu ( 4 ) jako $red-
nig arytmetyczng otrzymanych warto$ci. Réznice
miedzy wynikami a wartoscia $rednig nie powinny
by¢ wigksze niz 5% tej warto$ci. Wspodlczynnik
desorpcji nalezy zawsze wyznacza¢ dla nowej par-
tii sorbentu.

13. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie 1-etylo-2-pirolidonu (X) w badanym po-

wietrzu obliczy¢ w miligramach na metr szescien-

ny wg wzoru:
_mtm,

V.d

w ktorym:

m,— masa l-etylo-2-pirolidonu w roztworze
znad diuzszej warstwy sorbentu odczyta-
na z krzywej wzorcowej, w miligramach,

m,— masa l-etylo-2-pirolidonu w roztworze
znad krotszej warstwy sorbentu odczyta-
na z krzywej wzorcowej, w miligramach,

V — objetos¢ powietrza przepuszczonego
przez rurke pochlfaniajgcg, w metrach
sze$ciennych,

d - $rednia warto$¢ wspolczynnika desorpcji
oznaczona wg rozdziatu 12.
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