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Streszczenie

1,2-Dichlorobenzen (1,2-DCB) jest bezbarwna charakterystycznym aromatycznym zapachu.
ciecza o charakterystycznym przyjemnym zapa- Izomery dichlorobenzenu sa stosowane jako
chu, a 1,4-dichlorobenzen (1,4-DCB) w warunkach  pélprodukt w syntezie chemicznej oraz jako
normalnych jest krystalicznym cialem stalym o  insektycydy lub sktadniki (1,4-DCB) srodkéw
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odswiezajacych powietrze.

Narazenie inhalacyjne na dichlorobenzen moze
prowadzi¢ do podraznienia: gardla i blon $luzo-
wych goérnych drég oddechowych, oczu oraz ské-
ry. International Agency for Research on Cancer
(IARC) zaliczyla 1,4-dichlorobenzen do grupy
zwigzkéw o mozliwym dzialaniu rakotwoérczym
dla ludzi (grupa 2.B). Nie stwierdzono mutagen-
nego dziatania 1,4-dichlorobenzenu. Wykazuje on
natomiast dziatanie teratogenne i negatywnie
wplywa na rozrodczos¢.

Celem pracy bylo opracowanie i walidacja czulej
metody oznaczania stezen izomeréw dichloroben-
zenu w $rodowisku pracy w zakresie 1/10 + 2
wartoéci NDS zgodnie z wymaganiami zawartymi
w normie europejskiej PN-EN-482.

Badania wykonano technika kapilarnej chromato-
grafii gazowej przy zastosowaniu chromatografu
gazowego Hewlett Packard model 6890 wypo-
sazonego w: detektor plomieniowo-jonizacyjny
(FID), automatyczny dozownik prébek oraz kom-
puter z programem sterowania i zbierania danych
(ChemStation), a takze kolumne analityczng ZB-1
50 m x 0,25 mm x 0,5 um.

Metoda polega na: adsorpcji izomeréw dichloro-
benzenu na weglu aktywnym, ekstrakcji zatrzy-
manych zwigzkéw disiarczkiem wegla i chroma-
tograficznym oznaczeniu ekstraktu przy zasto-

sowaniu detektora plomieniowo-jonizacyjnego.
Wspotczynnik desorpcji dichlorobenzenu z wegla
aktywnego wynosi 1004% dla 1,2-dichloroben-
zenu i 100,9% dla 1,4-dichlorobenzenu. Probki
powietrza do oznaczeri dichlorobenzenu pobrane
na wegiel aktywny przechowywane w lodéwce sg
trwale przez 30 dni. Zastosowanie do rozdzia-
16w chromatograficznych kolumny ZB-1 50 m x
0,25 mm x 0,5 pm pozwala na selektywne ozna-
czenie obu izomeréw w obecnosci zwigzkéw
wspolwystepujacych. Metoda jest liniowa (r =
0,999) w zakresie stezenn 0,06 + 1,8 mg/ml dla
1,2-dichlorobenzenu i 0,01 + 0,3 mg/ml dla 1,4-di-
chlorobenzenu. Granica oznaczalnosci tej metody
dla 1,2-dichlorobenzenu i 1,4-dichlorobenzenu wy-
nosi odpowiednio: 1,61 0,5 ug/ml.

Metoda analityczna umozliwia selektywne ozna-
czenie izomeréw dichlorobenzenu w powietrzu
na stanowiskach pracy w zakresie stezen 6 +
180 mg/m? dla 1,2-dichlorobenzenu oraz 1 +
30 mg/m? dla 1,4-dichlorobenzenu (1/15 + 2 war-
tosci NDS). Metoda charakteryzuje sie dobra pre-
cyzja i dokladnoscig, spelnia wymagania zawarte
w normie europejskiej PN-EN 482 dla procedur
dotyczacych oznaczania czynnikéw chemicznych.
Opracowana metoda oznaczania dichlorobenzenu
zostata zapisana w postaci procedury analitycznej,
ktora zamieszczono w Zalaczniku.

Summary

1,2-Dichlorobenzene is a colorless liquid with a
characteristic pleasant odor. 1,4-dichlorobenzene
is a colorless or white crystalline solid with a
distinctive aromatic odor. Both compounds are
used as intermediate in chemical synthesis and
as insecticides or (1,4-DCB) space odorant. Occu-
pational exposure to dichlorobenzene isomers
can lead to irritation of eyes, skin and respirato-
ry system. International Agency for Research on
Cancer (IARC) classified 1,4-DCB as a com-
pound possibly carcinogenic to humans (Group
2B). There is no evidence of mutagenic activity
of 1,4-DCB, but it demonstrate teratogenic activi-
ty and negative impact on reproduction.

The aim of this study was to develop and val-
idate a sensitive method for determining con-
centrations of dichlorobenzene isomers in
workplace air in the range from 1/10 to 2
MAC values, in accordance with the require-
ments of Standard PN-EN 482.

Studies were performed using capillary gas
chromatography (GC). A 6890 Hewlett-Packard
gas chromatograph equipped with a flame
ionization detector (FID), ZB-1 50 m x 0.25 mm x
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0.5 pm analytical column, autosampler and
ChembStation software was used for chromato-
graphic separations.

The method is based on the adsorption of dichloro-
benzene isomers on charcoal, desorption with car-
bon disulfide and gas chromatographic analysis of
the resulting solution. Extraction efficiency of di-
chlorobenzene isomers from charcoal was 100.4%
(1,2-DCB) and 100.9% (1,4-DCB). Samples of di-
chlorobenzene can be stored in a refrigerator for
up to 30 days. The use of a ZB-1 50 m x 0.25 mm x
0.5 pm capillary column enabled selective de-
termination of both isomers in a mixture of other
compounds. This method is linear (r = 0.999)
within the investigated working range of 0.06 -
1.8 mg/ml (1,2-DCB) and 0.01 - 0.3 mg/ml
(1,4-DCB). Limit of quantification for 1,2-DCB
and 1,4-DCB was 1.6 and 0.5 pg/ml, respec-
tively.

The analytical method described in this paper
enables selective determination of 1,2-DCB and
1,4-DCB in workplace air in the presence of other
compounds at concentrations of 6 - 180 mg/m3
(1,2-DCB) and1- 30 mg/m? (1,4-DCB), (1/15 -
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2 MAC value). This method is precise, accurate
and it meets the criteria for procedures for
measuring chemical agents listed in PN-EN 482.
This method can be used for assessing occupa-
tional exposure to DMA and associated risk to

workers’ health. The developed method of
determining dichlorobenzene isomers has
been recorded as an analytical procedure (see
Appendix).

WPROWADZENIE

1,2-Dichlorobenzen (1,2-DCB) jest bezbarw-
ng cieczg (gestos$é — 1,306 g/cm’; temperatura
wrzenia — 180 °C; preznosé¢ par — 1,33 mbar)
o charakterystycznym przyjemnym zapachu.
1,2-Dichlorobenzen jest stosowany do: synte-
zy barwnikéw, polproduktéow farmaceutycz-
nych oraz wytwarzania srodkéw owadobdj-
czych. Zwiazek ten jest stosowany rowniez
jako rozpuszczalnik farb i lakieréw oraz
sktadnik zmywaczy farb i lakierow (HSDB
2014a). Narazenie inhalacyjne na pary i aero-
zol 1,2-dichlorobenzenu moze prowadzi¢ do
podraznienia: gardia i bton $luzowych gor-
nych drég oddechowych, oczu i skory. Zwia-
zek ten nie dziala embriotoksycznie i terato-
gennie. 1,2-Dichlorobenzen moze powodowac
zmiany morfologiczne plemnikéw, jak row-
niez by¢ czynnikiem biataczkotwdrczym
(Socko, Czerczak 2004).

1,4-Dichlorobenzen (1,4-DCB) w warun-
kach normalnych jest krystalicznym ciatem
statym (gesto$¢ — 1,241 g/cm®; temperatura
wrzenia — 173 °C; preznos¢ par — 0,8 mbar)
o charakterystycznym zapachu, tatwo ulegaja-
cym sublimacji. Zwiazek ten jest glownie
stosowany jako srodek odstraszajacy mole.
Ponadto jest wykorzystywany do: syntezy
barwnikéw i polproduktéw farmaceutycz-
nych, a takze do wytwarzania srodkéw owa-
dobdjczych. 1,4-Dichlorobenzen jest rowniez
stosowany jako srodek dezodoryzujacy po-
wietrze, od$Swiezacz toalet i kontenerow za-
wierajacych smieci (HSDB 2014b). Zwigzek
nie wykazuje dzialania mutagennego, nato-

miast dziala teratogennie i wplywa na rozrod-
czos$¢. Najczesciej
narazenia na pary i aerozol 1,4-dichloroben-
zenu u ludzi s3: dziatanie drazniace na oczy,
gardlo i btony §luzowe goérnych drég odde-
chowych. Podraznieniu oczu i nosa mogg towa-

spotykanymi objawami

rzyszy¢ obrzgki oraz wyciek z nosa. Kontakt z
dichlorobenzenem o wigkszym stezeniu izome-
réw moze by¢ przyczyna: depresji osSrodkowego
ukladu nerwowego, zawrotow i bolu glowy,
zmeczenia oraz zmniejszenia masy ciata. Moga
wystepowac: wymioty, uszkodzenie watroby i
nerek (zéltaczka), czasami nawet $mier¢ (Socko,
Czerczak 2004Db).

Oba izomery dichlorobenzenu w warun-
kach przemystowych powstaja w wyniku za-
chodzacej w odpowiedniej temperaturze pod
ci$nieniem atmosferycznym reakcji cieklego
benzenu z gazowym chlorem w obecnosci
chlorku zelaza (IIl) jako katalizatora. Glow-
nym produktem syntezy jest 1,4-dichloro-
benzen (HSDB 2014b).

Klasyfikacje¢ oraz oznakowanie obu izome-
row dichlorobenzenu, zgodne z tabela 3.1.
zalacznika VI do rozporzadzenia Parlamentu
Europejskiego i Rady (WE) nr 1272/2008 z
dnia 16.12.2008 r. w sprawie klasyfikacji,
oznakowania i pakowania substancji i mie-
szanin, zmieniajacego i uchylajacego dyrek-
tywy 67/648/EWG i 1999/45/WE oraz zmie-
niajacego rozporzadzenie (WE) nr 1907/2006
(Dz. Urz. L 353 z dnia 31.12.2008; z pdzn.
zm.) przedstawiono w tabeli 1.
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Tabela 1.
Klasyfikacja i oznakowanie 1,2-dichlorobenzenu i 1,4-dichlorobenzenu zgodnie z obowiazujacymi aktami
prawnymi

OKZIEZE‘:EVZEZ 1,2-Dichlorobenzen

H302 dziata szkodliwie po polknigciu

H315 dziata drazniaco na skore

H319 dziala draznigco na oczy

H335 moze powodowac podraznienia drég oddechowych

H400 dziata bardzo toksycznie na organizmy wodne

H410 dziata bardzo toksycznie na organizmy wodne, powodujac dtugotrwate skutki

Acute Tox. 4 toksycznos¢ ostra (pokarmowa, oddechowa, naskdrna; kategoria 4.)

Eye Irrit. 2 powazne dziatanie draznigce na oczy (kategoria 2.)

STOT SE 3 toksyczne dziatanie na narzady krytyczne przy narazeniu jednorazowym (kategoria 3.)

Skin Irrit. 2
Aquatic Acute 1
Aquatic Chronic 1

dzialanie draznigce na skorg (kategoria 2.)
dziata bardzo toksycznie na organizmy wodne (kategoria 1.)

dziata bardzo toksycznie na organizmy wodne, moze powodowa¢ dtugo utrzymujace
si¢ niekorzystne zmiany w $rodowisku wodnym (kategoria 1.)

Aquatic Acute 1
Aquatic Chronic 1

gﬁ;ﬁg&iﬂi 1,4-Dichlorobenzen

H319 dziata drazniaco na oczy

H351 podejrzewa sie, ze powoduje raka

H400 dziata bardzo toksycznie na organizmy wodne

H410 dziala bardzo toksycznie na organizmy wodne, powodujac dtugotrwate skutki
Carc. 2 dziata rakotworczo (kategoria 2.)

Eye Irrit. 2 powazne dziatanie draznigce na oczy (kategoria 2.)

dziata bardzo toksycznie na organizmy wodne (kategoria 1.)

dziata bardzo toksycznie na organizmy wodne, moze powodowa¢ dtugo utrzymujace
si¢ niekorzystne zmiany w srodowisku wodnym (kategoria 1.)

Zgodnie z wymaganiami zawartymi Ww
normie europejskiej PN-EN-482:2012, metoda
analityczna stosowana do oznaczania stgzen
danego zwigzku w powietrzu na stanowiskach
pracy powinna by¢ zwalidowana dla zakresu
od 1/10 obowigzujacej wartoSci najwyzszego
dopuszczalnego stezenia (NDS). Obowigzujaca
w Polsce norma PN-Z 04022-2:2000 nie spel-
nia tych kryteriow w odniesieniu do 1,4-di-
chlorobenzenu. Zespdt Ekspertow Migdzyre-
sortowej Komisji do spraw Najwyzszych Do-
puszczalnych Stezen i Natezen Czynnikéw
Szkodliwych dla Zdrowia w Srodowisku Pracy
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zaproponowal dla 1,4-dichlorobenzenu przy-
jecie wartosci NDS = 15 mg/m’ i warto$ci
NDSCh = 45 mg/m’. Warto$¢ najwyzszego
dopuszczalnego stezenia dla 1,2-dichloroben-
zenu wynosi 90 mg/m’, a warto$¢ najwyzszego
dopuszczalnego stezenia chwilowego (NDSCh)
180 mg/m®. Wartosci te nie ulegly zmianie.

Celem pracy bylo opracowanie czulej i se-
lektywnej metody oznaczania izomerow di-
chlorobenzenu w powietrzu na stanowiskach
pracy, ktéra umozliwi pomiary ich stgzen, a
nastepnie pozwoli na dokonanie oceny naraze-
nia zawodowego.
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CZESC DOSWIADCZALNA

Aparatura

W  badaniach zastosowano: chromatograf
gazowy firmy Hewlett Packard model 6890,
wyposazony w: detektor plomieniowo-jo-
nizacyjny (FID), automatyczny dozownik
probek, komputer z programem sterowania i
zbierania danych oraz kolumne analityczna
ZB-1 50 m x 0,25 mm x 0,5 pm. Do pobiera-
nia probek powietrza wykorzystano aspiratory
niskoprzeptywowe firmy SKC model 222-4.

Ponadto stosowano wage analityczna do od-

WYNIKI BADAN 1

Ustalenie warunkéw oznaczania

Na podstawie danych pismiennictwa ustalono,
ze izomery dichlorobenzenu moga by¢ oznacza-
ne z zastosowaniem chromatografii gazowej
(Pendergrass 2003; OSHA 2000).

We wszystkich opisanych metodach zasto-
sowano: desorpcje pochlonietych na weglu ak-

wazania wzorcow oraz wytrzasarke rotacyjna
do ekstrakcji izomerow dichlorobenzenu z

wegla aktywnego.
Odczynniki i materialy

W badaniach stosowano: 1,2-dichlorobenzen
(Sigma), 1,4-dichlorobenzen (Sigma), disiarczek
wegla (Analityk), rurki adsorpcyjne z weglem
aktywnym (100/50 mg, Analityk), a takze

mikrostrzykawki, szklo laboratoryjne itp.

ICH OMOWIENIE

detekeja ptomieniowo-jonizacyjna (FID).
Warunki rozdzialu chromatograficznego tak
dobrano, aby uzyska¢ piki 1,2-dichloronenzenu
(1,2-DCB) i 1,4-dichlorobenzenu (1,4-DCB)
oddzielone od pikéw substancji wspotwyste-
pujacych, a takze od piku rozpuszczalnika.
Chromatogram mieszaniny 1,2-dichlorobenzenu
i 1,4-dichlorobenzenu przedstawiono na ry-

tywnym izomerdéw dichlorobenzenu za pomoca  sunku 1.
disiarczku wegla i analize chromatograficzng z
A3 ,2-DCB
Taooooo
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Rys. 1.
i 1,4-dichlorobenzenu)

Chromatogram roztworu wzorcowego mieszaniny dichlorobenzenu (1,2-dichlorobenzenu
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W celu ustalenia warunkdéw umozliwiaja-
cych selektywne oznaczanie 1,2-dichloroben-
1,4-dichlorobenzenu,
mieszaning roztworow wzorcowych tych zwiaz-
kow 1 chlorobenzenu. Mieszanine poddano anali-
zie chromatograficznej z wykorzystaniem wa-
runkow podanych w tabeli 2. Chromatogram
mieszaniny: 1,2-dichlorobenzenu, 1,4-dichlo-
robenzenu i chlorobenzenu przedstawiono na
rysunku 2. Zastosowanie w analizie: kolumny

zenu i przygotowano

Tabela 2.
Warunki pracy chromatografu gazowego

kapilarnej ZB-1 o dlugosci 50 m, $rednicy
0,25 mm, grubosci filmu fazy stacjonarnej
0,5 um oraz podanych w tabeli 2. warunkow
pracy chromatografu gazowego z detektorem
plomieniowo-jonizacyjnym (FID), pozwala na
selektywne oznaczenie 1,2-dichlorobenzenu i
1,4-dichlorobenzenu w obecnosci chloroben-
zenu oraz oddzielenie tych zwigzkow od sto-
sowanego do ekstrakcji disiarczku wegla.

Kolumna analityczna

7ZB-1 50 mx 0,25 mm x 0,5 pm

Parametry oznaczania chromatograficznego

Czas izotermy poczatkowej 1 min
Temperatura izotermy poczatkowej 35°C
Szybkos¢ przyrostu temperatury 20 °C/min
Izoterma konicowa 180 °C
Czas izotermy koncowej 12 min
Cisnienie regulowane automatycznie w trybie stalego przepltywu 26 cm/s
Parametry dozownika typu split/splitless
Objetos¢ dozowanej probki 1l
Temperatura dozownika 200 °C
Split 5:1
Parametry detektora FID

Temperatura detektora 300 °C
Strumien objetosci wodoru 30 ml/min
Strumien objetosci powietrza 260 ml/min
Make-up He 15 ml/min

32407 7.510

Chlorobenzen
2 S5e+07
2e+07
1.5e+07
12+07
1,2-DCB
S000000 sl
1,4-DCE
9,132
b — e ey ——
7.50 8.00 8.50 9.00 9.50 10.00 10.50

Rys. 2. Chromatogram mieszaniny 1,2-dichlorobenzenu (1,2-DCB) i 1,4-dichlorobenzenu (1,4-DCB)

oraz chlorobenzenu
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Dobér warunkéw pobierania
préobek powietrza

Zgodnie z przyjetymi zatozeniami, obecne w
powietrzu zwiazki sg zatrzymywane w rurce
szklanej
wegla aktywnego. Celem zbadania odzysku
1,2-dichlorobenzenu (1,2-DCB) i 1,4-dichlo-
robenzenu (1,4-DCB) z sorbentu oraz spraw-

wypelnionej dwiema warstwami

dzenia mozliwosci powstania strat analizowa-
nych substancji w wyniku przepuszczania
powietrza, przygotowano trzy serie po szes¢
wial o pojemnosci 2 ml. Do przygotowanych
wial wsypano po 100 mg wegla aktywnego.
Na wegiel naniesiono za pomocg mikrostrzy-
kawki po 5 pl roztworéw wzorcowych mie-
szaniny 1,2-dichlorobenzenu i 1,4-dichloro-
benzen o stgzeniach odpowiednio: 18; 90;
180 mg/ml i 3; 15; 30 mg/ml. Po odparowaniu
rozpuszczalnika, przez rurki przepuszczono
10 1 powietrza, uzywajac niskoprzeplywo-
wych aspiratoréw indywidualnych ze stru-
mieniem objetosci 3 I/h. Kazda z warstw we-
gla aktywnego przenoszono oddzielnie do
wial o pojemnosci 2 ml i desorbowano przez
30 min na wytrzgsarce rotacyjnej za pomoca

Tabela 3.

1 ml disiarczku wegla. Otrzymane roztwory
poddawano analizie chromatograficznej. W celu
sprawdzenia strat podczas aeracji, uzyskane
wyniki poréwnano z poziomami stezen 1,2-di-
chlorobenzenu i 1,4-dichlorobenzenu uzyska-
nymi z analiz ekstraktéw wegla aktywnego, na
ktore naniesiono roztwory wzorcowe o takich
samych stezeniach i nie poddano aeracji.

Na podstawie wynikow badan (tab. 3.1 4.)
wykazano, ze zastosowanie wegla aktywnego
jako sorbentu, umozliwia ilosciowe pochta-
nianie dichlorobenzenu z powietrza. Przyjety
sposéb pobierania prébek powietrza nie po-
woduje istotnych ilosciowych strat 1,2-di-
chlorobenzenu i 1,4-dichlorobenzenu nanie-
sionych na wegiel aktywny. Wartosci odzysku
dla trzech analizowanych stezen w przypadku
1,2-dichlorobenzenu wynosza: 100,3; 102,1
i 98,9%, ($rednia — 100,4%; CV — 3,0%),
natomiast dla 1,4-dichlorobenzenu wynosza
odpowiednio: 99.8; 103; 99,8% (Srednia —
100,9%; CV — 3,2%). Jednoczesnie nie stwier-
dzono obecnosci analizowanych zwiazkow w
zadnym z analizowanych eluatéw drugiej
warstwy sorbentu (50 mg).

Badanie warunk6éw pobierania prébek powietrza 1,2-dichlorobenzenu (1,2-DCB) na wegiel aktywny

o Pole powierzchni piku " K Srednia warto$¢
Medium 1 2-di PSS X T wspolczynnika
et ,2-dichlorobenzenu, roztwor ckstrakt odzysku, i
pg/ml kontrolny % %
73.2 96.4
76,6 79,6 104,8
76,5 78,6 103,5
76,6 76,1 100,1
90 74.8 74,5 98,0 100.3
. 75.0 98.7
g SD 3,28
2z cV 327
4
= 3823 100,7
& 381.6 384.4 101,2
= 385.4 3842 101,2
3778 381,7 100,5
450 403,8 382,9 100,8 102,1
409,3 107,8
SD 2,84
crvo 278
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‘d‘_tab 3 . . . .
Medi St Pole powierzchni piku e il Sredl}la wartpsc
edium 1.2-dichlorob X dzvsk wspolczynnika
pochtaniajace »c-dichiorobenzent, roztwor ekstrakt s odzysku,
pg/ml kontrolny % %
7329 95.6
750,7 777,1 1014
753,2 776,7 101,3
777,5 743,6 97,0
900 785.3 760.,6 99.2 98,9
756,9 98,7
SD 2,30
crV 233
Sredni wspotezynnik odzysku, Sr, % 100,4
Odchylenie standardowe, SD 3,0
Wspdtezynnik zmiennosci, CV, % 3,0

Tabela 4.

Badanie warunkéw pobierania prébek powietrza 1,4-dichlorobenzenu (1,4-DCB) na wegiel aktywny

. Pole powierzchni piku . . Srednia warto$¢
Medium Stezenie Wspotezynnik o i
ST 1,4-dichlorobenzenu, roztwor o odzysku, i
pg/ml kontrolny % % ’
12,2 96.3
12,5 13,2 104,2
12,8 13,1 103,0
12,8 12,7 99,9
15 12.8 12.3 97.1 99.8
12,5 98.3
SD 3,21
CV 322
68.8 109,0
= 60,0 64,1 101,6
E 64,1 64.4 102,1
= 64,8 64.4 102,1
= s 63.5 64,1 101,6 103,0
B 64.1 101,6
= SD 2,95
ClV 2,86
124,7 97.5
126,3 125,89 98.4
123,9 130,4 102,0
127,6 124,5 97.4
150 133.8 129.4 101,1 99.8
131,3 102,7
SD 2,37
cV 237
Sredni wspodtczynnik odzysku, Sr, % 100,9
Odchylenie standardowe, SD 3,2
Wspotezynnik zmiennosci, CV, % 3,2

Badanie zakresu stosowania

metody analitycznej

Celem okreslenia zakresu roboczego i liniowo-
$ci metody sporzadzono w disiarczku wegla

roztwory  wzorcowe 1,2-dichloro-
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robocze

benzenu (1,2-DCB) oraz 1,4-dichlorobenzenu

(1,4-DCB) o stezeniach odpowiednio: 5,95 i
1 mg/ml. Przygotowano trzy serie po pie¢ wial o
pojemnosci 2 ml, do ktdrych przeniesiono taka
objetos¢ roztworow wzorcowych roboczych
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1,2-dichlorobenzenu i 1,4-dichlorobenzenu, aby
odpowiadala zawartosci obu zwiazkow odpo-
wiednio: 0; 60; 350; 475; 950 i 1800 pg oraz 0;
10; 30; 70; 150 i 300 pg. Wiale uzupeliono do
1 ml disiarczkiem wegla. Calo$¢ po wymiesza-
niu poddano analizie chromatograficzne;j.

Wyniki badania liniowosci metody przed-
stawiono graficznie na rysunku 3. i na rysun-
ku 4.

Z przedstawionych danych wynika, iz zalez-
nos¢ odpowiedzi detektora od stezenia 1,2-di-

chlorobenzenu i 1,4-dichlorobenzenu ma cha-
rakter liniowy w badanym zakresie stezen
(1,2-DCB od 60 pg/ml do 1800 i 1,4-DCB od
10 pg/ml do 300 pg/ml). Zaleznosci te opisuja
réwnania: y =0,9259x (1,2-DCB) i y=1,0387x
(1,4-DCB). Wspolczynnik korelacji » dla obu
zwigzkéw w analizowanych zakresach stezen
wynosi 0,999. Wyrazony w procentach blad
wzgledny CV wynosi 1,6% (1,2-DCB) i 4,8%
(1,4-DCB).

1,2-Dichlorobenzen
1800

z 16004 'y =0.9250x

2 1400 { Re=0.9998

~§ 1200 1

S 1000 |

S 800

£ 6001

s

S 400

A~ 200

0 : : :
0 500 1000 1500 2000
pg/ml

Rys. 3. Krzywa wzorcowa 1,2-dichlorobenzenu (1,2-DCB) w zakresie 60 ~ 1800 pg/ml

1,4-Dichlorobenzen
350
g 300 Y= 1,0387x
< =0,9999
Z 50| '
£ 200 -
N
2 150
g
& 100 -
=
£ 50
0 ‘ : : : : ‘
0 50 100 150 200 250 300 350
pg/ml

Rys. 4. Krzywa wzorcowa 1,4-dichlorobenzenu (1,4-DCB) w zakresie 10 + 300 pg/ml
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Badanie warunkéw przechowywania
pobranych prébek powietrza

Celem zbadania trwatosci probek 1,2-dichloro-
benzenu (1,2-DCB) i 1,4-dichlorobenzenu (1,4-
-DCB), pobranych na rurki sorpcyjne wypelnio-
ne weglem aktywnym, przygotowano trzy serie
po osiemnascie rurek, na ktore na dluzsze war-
stwy (100 mg) naniesiono po 5 pl roztworéw
mieszaniny 1,2-dichlorobenzenu i 1,4-dichloro-
benzenu o stezeniach: 0,015; 0,061 0,125 mg/ml.

Po odparowaniu rozpuszczalnika rurki
szczelnie zamykano i umieszczono w herme-
tycznych pojemnikach w chlodziarce. Po dwu-
dziestu o$miu dniach przechowywania, pierw-
sza warstwe wegla przenoszono do wial o po-
jemnosci 2 ml i desorbowano przez 30 min na
wytrzasarce rotacyjnej za pomoca 1 ml disiarcz-
ku wegla. Wyniki oznaczen pordwnywano z

Tabela 5.

wynikami analiz roztworéw wzorcowych
1,2-dichlorobenzenu i 1,4-dichlorobenzenu o
takich samych stezeniach, wyeluowanych z
wegla aktywnego.

Wyniki badania przedstawiono w tabeli 5.
Na podstawie uzyskanych wynikéw wykazano,
ze probki 1,2-dichlorobenzenu i 1,4-dichloro-
benzenu pobrane na wegiel aktywny i przecho-
wywane Ww hermetycznych pojemnikach w
chtodziarce sg trwale przez okolo trzydziesci
dni. Po dwudziestu o$miu dniach przechowy-
wania probek na weglu aktywnym stwierdzono
srednie wspolczynniki odzysku dla analizowa-
nych stezen. W przypadku 1,2-dichlorobenzenu
wynosily one odpowiednio: 96; 94 1 97% (Sred-
nia 96%), natomiast dla 1,4-dichlorobenzenu
wynosity: 96; 94 i 104% ($rednia 98%) pier-
wotnej ilo$ci analitu.

Wplyw czasu przechowywania na trwalo$é 1,2-dichlorobenzenu (1,2-DCB) i 1,4-dichlorobenzenu (1,4-DCB)

pobranych na wegiel aktywny

Czas, Ilo$¢ 1,2-dichlorobenzenu naniesiona na wegiel aktywny, ug
dni 12 60 120
95,1 96,5 96,6 92,0 94,8 94,4 96,4 97.3 98.4
96,4 96,6 97,6 91,4 94,5 95,7 96,6 96,4 95,8
28 Sr 96,4 Sr 93.8 Sr 96.8
SD 0,77 SD 1,68 SD 0,90
CV 0,80 Ccv 1,79 CV 0,93
Sredni wspotczynnik odzysku, Sr, % 96
Odchylenie standardowe, S 1.8
Wspotczynnik zmiennosci, CV, % 1.9
Czas, Ilos¢ 1,4-dichlorobenzenu naniesiona na wegiel aktywny, ug
dni 15 60 125
94,3 98.5 97.6 91,9 94,5 94,3 103,3 104,5 1054
95,6 98.4 97.8 91,3 94.4 94,6 104,0 103,5 103.4
28 Sr 956 Sr 93,5 Sr 104,0
SD 1,70 SD 1,49 SD 0,81
cv 1,77 Ccr 1,59 CV 0,78
Sredni wspétczynnik odzysku, Sr, % 98
Odchylenie standardowe, S 4,7
Wspotczynnik zmiennosci, CV, % 4.8
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Walidacja

Badanie granicy wykrywalnosci i oznaczalno-
sci 1,2-dichlorobenzenu (1,2-DCB) i 1,4-di-
chlorobenzenu (1,4-DCB)
zgodnie z wymaganiami zawartymi w normie
europejskiej PN-EN 482:2012. Obliczono
odchylenie standardowe sygnatu tta uzyska-

przeprowadzono

nego przez dziesieciokrotny nastrzyk roztwo-
ru ekstrakcyjnego, a nastepnie, wykorzystujac
zaleznos¢ wskazan detektora FID w funkcji
stezenia danego zwiazku, wyznaczono granice
wykrywalnosci i granice oznaczalnosci metody.
Na podstawie przeprowadzonych badan
otrzymano nastepujace dane walidacyjne:
— zakres pomiarowy
1,2-dichlorobenzenu 60 + 1800 pg/ml
(6 ~ 180 mg/m>)
— zakres pomiarowy
1,4-dichlorobenzenu 10 + 300 pg/ml
(1 +30 mg/m?)
— granica wykrywalnosci
1,2-dichlorobenzenu,
KXow
— granica oznaczalnosci

0,48 pg/ml

1,2-dichlorobenzenu,

— granica wykrywalnosci
1,4-dichlorobenzenu,
P

— granica oznaczalnosci

0,159 pg/ml

1,4-dichlorobenzenu,
XOle
— wspdtczynnik korelacji,

0,50 pg/ml

charakteryzujacy liniowos¢

krzywej wzorcowej

1,2-dichlorobenzenu,
— wspdtczynnik korelacji,

0,999

charakteryzujacy liniowos¢
krzywej wzorcowej
1,4-dichlorobenzenu, » 0,999
— calkowita precyzja badania
1,2-dichlorobenzenu 5,39%
— niepewnos¢ calkowita metody
1,2-dichlorobenzenu 13,74%
— calkowita precyzja badania
1,4-dichlorobenzenu 5,36%
— niepewnos¢ catkowita metody
1,4-dichlorobenzenu 14,73%.

Walidacja metody potwierdzita jej przy-
datnos¢ do zamierzonego zastosowania.
Wyznaczone parametry walidacyjne za-

Xom 161 pg/ml warto w procedurze analitycznej, ktérg za-
mieszczono w Zalaczniku.
PODSUMOWANIE

W wyniku przeprowadzonych badan opraco-
wano czulg i selektywna metode oznaczania
izomeréw dichlorobenzenu w powietrzu na
stanowiskach pracy z wykorzystaniem techni-
ki chromatografii gazowej z detekcja ptomie-
niowo-jonizacyjna.
Ustalono sposob pobierania probek powie-
trza:
— rurki sorpcyjne wypeklione dwiema
warstwami (100/50 mg) wegla aktyw-
nego z orzecha kokosowego zapewniaja

iloSciowe wyodrebnienie izomerow di-
chlorobenzenu z badanego powietrza

— probki przechowywane w chlodziarce
sa trwale przez co najmniej dwadziescia
osiem dni.

Dobrano parametry oznaczania chromato-
graficznego:

— do oznaczania wytypowano kolumne

ZB-1 o dhugosci 50 m, $rednicy 0,25 mm

i grubosci filmu fazy stacjonarnej 0,5 pm
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— do detekcji wytypowano detektor plo-
mieniowo-jonizacyjny, co umozliwia
1,2-dichloro-

benzenu i 1,4-dichlorobenzenu w obec-

nosci substancji wspotwystepujacych.

selektywne oznaczanie

Opracowana metoda oznaczania izomerdéw
dichlorobenzenu moze by¢ wykorzystywana

pomiaréw stezen tych substancji w powietrzu
na stanowiskach pracy, w celu oceny naraze-
nia pracownikdw i oceny stwarzanego przez
te zwiazki ryzyka zawodowego.

Opracowang metode oznaczania izome-
row dichlorobenzenu w powietrzu na sta-
nowiskach pracy zapisano w formie proce-
dury analitycznej, ktéra zamieszczono w

przez laboratoria higieny pracy i stacje sani- Zalgczniku.
tarno-epidemiologiczne do  wykonywania
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ZAYACZNIK

PROCEDURA ANALITYCZNA OZNACZANIA 1,2- DICHLOROBENZENU
I 1,4-DICHLOROBENZENU W POWIETRZU NA STANOWISKACH PRACY

1. Zakres stosowania metody

Metode podana w niniejszej procedurze stosu-
je sie do oznaczania stezen par 1,2-dichloro-
benzenu (1,2-DCB) i 1,4-dichlorobenzenu
(1,4-DCB), (CAS: 95-50-1, 106-46-7) w po-
wietrzu na stanowiskach pracy. Metode stosu-
je sie podczas badania warunkéw sanitarnohi-
gienicznych.

W przypadku wspdtwystepowania w bada-
nym powietrzu innych zwigzkéw organicz-
nych nalezy sprawdzi¢, czy w warunkach
wykonania oznaczania nie majg one takich
samych czasow retencji, jak 1,2-dichloro-
benzen i 1,4-dichlorobenzen.

Najmniejsze stezenie 1,2-dichlorobenzenu
i 1,4-dichlorobenzenu, jakie mozna oznaczy¢
w warunkach pobierania probek powietrza i
wykonania oznaczania opisanych w metodzie,
wynosi odpowiednio 6 i 1 mg/m°.

2. Powolania normatywne

PN-Z-04008-7 Ochrona czystosci powietrza —
Pobieranie probek — Zasady pobierania pro-
bek powietrza w srodowisku pracy i interpre-
tacji wynikow.

3. Zasada metody
Metoda polega na: adsorpcji par 1,2-DCB i
1,4-DCB na weglu aktywnym, desorpcji za
pomocg disiarczku wegla i analizie chromato-
graficznej otrzymanego roztworu.

4. Wytyczne ogolne

4.1. Czystos¢ odezynnikow

Do analizy, o ile nie zaznaczono inaczej, nale-
zy stosowaé odczynniki i substancje wzorco-
we o stopniu czystosci co najmniej cz.d.a.

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

4.3. Postepowanie z substancjami

toksycznymi

Wszystkie czynnosci zwigzane z odwazaniem
substancji wzorcowych powinno si¢ wykony-
wa¢ w rekawicach gumowych i w odziezy
ochronnej. podczas
ktorych uzywa sie rozpuszczalnikéw orga-

Wszystkie czynnosci,

nicznych, nalezy wykonywaé pod sprawnie
dziatajacym wyciagiem.

Zuzyte roztwory i odczynniki nalezy gro-
madzi¢ w przeznaczonych do tego celu po-
jemnikach i przekazywaé do zakladow zajmu-
jacych sig ich unieszkodliwianiem.

5. Odczynniki, roztwory
i materialy

5.1. 1,2-Dichlorobenzen
Stosowaé wg punktu 4.1.
5.2. 1,4-Dichlorobenzen

Stosowaé wg punktu 4.1.
5.3. Disiarczek wegla

Stosowaé wg punktu 4.1.

5.4. Gazy sprezone do chromatografu
Jako gaz nos$ny stosowaé hel, do detektora
stosowa¢ wodor i powietrze.

5.5.Roztwér wzorcowy podstawowy
(RWP) 1,2-dichlorobenzenu
Do zwazonej kolby miarowej o pojemnosci 2 ml
doda¢ za pomoca mikrostrzykawki wg punktu
6.4. 5,95 mg 1,2-dichlorobenzenu (4,6 pl roz-
tworu wzorcowego) wg punktu 5.1. Kolbe po-
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nownie zwazy¢é w celu okreslenia rzeczywistej
ilosci roztworu wzorcowego. Stezenie 1,2-di-
chlorobenzenu w tak przygotowanym roztworze
wynosi 5,95 mg/ml.

5.6. Roztwor wzorcowy podstawowy

(RWP) 1,4-dichlorobenzenu

Do zwazonej kolby miarowej o pojemnosci 1 ml
doda¢ 1 mg roztworu wzorcowego 1,4-dichlo-
robenzenu wg punktu 5.2., ponownie zwazy¢ w
celu okreslenia rzeczywistej iloSci roztworu
wzorcowego, a nastepnie uzupehic¢ disiarcz-
kiem wegla zawartos¢ kolby do kreski. Stezenie
1,4-dichlorobenzenu w tak przygotowanym
roztworze wynosi 1 mg/ml.

5.7. Roztwory wzorcowe robocze
W celu przygotowania roztworéw wzorco-
wych roboczych do naczynek szklanych o
pojemnosci 2 ml odmierzy¢ mikrostrzykawka
odpowiednio: 10; 60; 80; 160 i 305 pl roztwo-
ru wzorcowego podstawowego 1,2-dichloro-
benzenu wg punktu 5.5., a nastgpnie: 10; 30;
70; 150 i 300 pl roztworu wzorcowego pod-
stawowego 1,4-dichlorobenzenu wg punktu
5.6. Roztwory uzupehi¢ disiarczkiem wegla
wg punktu 5.3. do 1 ml, zakapslowac i wy-
mieszaé. Zawarto$¢ 1,2-dichlorobenzenu 1
1,4-dichlorobenzenu w 1 ml tak przygotowa-
nych roztworéw wynosi odpowiednio, w mi-
krogramach: 60; 350; 475; 950 i 1800 oraz 10;
30; 70; 150 i 300. Roztwory te sa nietrwate i
nalezy je przygotowywacé przed wykonaniem
analizy.

5.8. Wegiel aktywny
Stosowaé wegiel aktywny ze skorupy orzecha
kokosowego o uziarnieniu 0,5 + 1 mm (np.
firmy MERCK). Bezposrednio przed napel-
nieniem rurek pochlaniajacych suszy¢ wegiel
przez 3 h w suszarce o temperaturze 160 °C.
Dla kazdej partii sorbentu nalezy kazdorazo-
wo wyznaczy¢ wspolczynnik desorpcji we-
dhug punktu 12.
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6. Przyrzady pomiarowe
i sprzet pomocniczy

6.1. Chromatograf gazowy z detektorem FID
Stosowaé chromatograf gazowy wyposazony
w detektor ptomieniowo-jonizacyjny, z pro-
gramem akwizycji danych, sterowaniem pa-
rametrami chromatografu oraz komputer.

6.2. Kolby miarowe
Stosowac kolby miarowe o pojemnosci 112 ml.

6.3. Kolumna chromatograficzna
Stosowaé kolumne chromatograficzng zapew-
niajaca rozdzial mieszaniny 1,2-dichloro-
benzenu i 1,4-dichlorobenzenu od piku roz-
puszczalnika oraz innych rozpuszczalnikéw
wystepujacych jednoczesnie w powietrzu, np.:
niepolarng kolumne o dhugosci 50 m, $rednicy
wewnetrznej 0,25 mm i gruboscei filmu 0,5 pm.

6.4. Mikrostrzykawki
Stosowaé mikrostrzykawki szklane z iglg do
cieczy o pojemnosci, w mikrolitrach: 10, 25;
50; 100; 500 i 1000.

6.5. Naczynka
Stosowaé naczynka kapslowane lub zakreca-
ne, z uszczelkami z gumy silikonowej pokry-
tej folig teflonowa, umozliwiajace pobieranie
zawartosci mikrostrzykawka bez otwierania
naczynka oraz mieszczace 100 mg sorbentu
wg punktu 5.8. i 1 ml disiarczku wegla wg
punktu 5.3.

6.6. Pompa ssaca
Stosowaé pompe ssaca z przeplywomierzem
umozliwiajacg pobieranie powietrza ze statym
strumieniem objetosci do 10 1/h lub pompy
indywidualne.

6.7. Rurki pochtaniajace
Stosowaé rurki pochtaniajace szklane o diu-
gosci okolo 100 mm, $rednicy wewnetrznej
4 mm, z przewg¢zeniem na jednym koncu,
zamykane kapturkami z tworzywa sztucznego
(np. polietylenu, polichlorku winylu).

6.8. Wytrzasarka rotacyjna
Stosowac wytrzasarke rotacyjna.
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7. Przygotowanie rurek
pochlaniajacych

W rurce pochlaniajacej wg punktu 6.7. umie-
sci¢ na przewezeniu, w dluzszej czgsci rurki,
przegrodke z pianki poliuretanowej lub widk-
na szklanego o grubosci okoto 2 mm. Wsypac
50 mg sorbentu wg punktu 5.8., umiesci¢ na
nim przegrodke, nastgpnie wsypa¢ 100 mg
sorbentu i ponownie umiesci¢ przegrodke.
Natychmiast po napetnieniu rurke zamknaé
zatyczkami. Dopuszcza si¢ stosowanie goto-
wych rurek pochlaniajacych, dostepnych w
handlu.

8. Pobieranie probek powietrza

Podczas pobierania probek powietrza nalezy
stosowaé zasady zawarte w  normie
PN-Z-04008-07. W miejscu pobierania probki
odtama¢ konce rurki pochianiajacej, rurke
umocowa¢ w pozycji pionowej i polaczyé¢ z
urzadzeniem zasysajacym od strony krotszej
warstwy sorbentu. Nastepnie przepuscic¢ okoto
10 1 badanego powietrza ze stalym strumieniem
objetosci 3,3 l/h, a nastgpnie rurke szczelnie
zamknaé zatyczkami. Pobrane probki przecho-
wywane w chlodziarce zachowujg trwalos¢
przez co najmniej dwadziescia osiem dni.
Zaleca si¢ stosowanie pomp do dozymetrii
indywidualne;j.

9. Warunki pracy chromatografu

Optymalne warunki analizy uzyskuje si¢ przy
nastepujacych parametrach pracy chromato-
grafu:
1) parametry pracy kolumny ZB-1:
a) temperatura programowana:
— czas izotermy

poczatkowe;j 1 min
— temperatura

izotermy

poczatkowej 35°C

— szybko$¢ przyrostu

temperatury 20 °C /min
— izoterma konicowa 180 °C
— czas izotermy

koncowej 12 min,

b) cisnienie:
— regulowane automatycznie
w trybie statego
przeplywu 26 cm/s,
2) parametry dozownika typu split/splitless:
— objetos¢ dozowanej

proby 1 pl
— temperatura 200 °C
—tryb split,

3) parametry detektora FID:

— temperatura 300 °C
— strumien objetosci

wodoru 30 ml/min
— strumien objetosci

powietrza 260 ml/min
— make up He 15 ml/min.

10. Sporzadzenie krzywej
WZOorcowej

Mikrostrzykawka o pojemnosci 10 pl lub za
pomocg automatycznego dozownika wprowa-
dzi¢ do chromatografu po 1 pl roztwordéw
wzorcowych roboczych wg punktéw 6.4. i
5.7. Wykona¢ co najmniej dwukrotne ozna-
czanie danego roztworu wzorcowego, odczy-
ta¢ powierzchni¢ pikow wedlug wskazan in-
tegratora i obliczy¢ srednia arytmetyczng dla
kazdego roztworu. Roznica migedzy wynikami
pomiaré6w a wartoscig srednig nie powinna
by¢ wigksza niz 5% tej wartosci.

Nastepnie wykreslic krzywa wzorcowa,
odkladajac na osi odcigtych zawartosci 1,2-di-
chlorobenzenu i 1,4-dichlorobenzenu wyrazo-
ne w miligramach w 1 ml roztworu wzorco-
wego (co odpowiada zawartos$ci w probee), a
na osi rzgdnych — odpowiadajace im po-
wierzchnie pikow wg wskazan integratora.
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11. Wykonanie oznaczenia

Po pobraniu prébki powietrza za pomoca
pompy ssacej wg punktu 6.6., na rurki szklane
wypelnione dwiema warstwami (100/50 mg)
wegla aktywnego wg punktu 5.8. kazda war-
stwe ekstrahowa¢ oddzielnie w naczynkach
szklanych o pojemnosci 2 ml wg punktu 6.5.
za pomoca 1 ml disiarczku wegla wg punktu
5.3., przy zastosowaniu wytrzasarki rotacyjnej
wg punktu 6.8. Roztwory podda¢ analizie
chromatograficznej. W przypadku probek,
ktorych wartosci pol powierzchni analizowa-
nych pikoéw przekraczaja zakres roboczy me-
tody, nalezy wykona¢ powtdrne oznaczenie,
rozcienczajac dodatkowo probke. Dodatkowe
rozcienczenie uwzgledni¢ w obliczeniach.

Po pobraniu probki powietrza przesypaé
oddzielnie kazda warstwe sorbentu z rurki
pochlaniajacej wedhug punktu 7. do naczynek
wg punktu 6.5. Naczynka zakapslowaé. Kazda
warstwe wegla aktywnego ekstrahowaé od-
dzielnie za pomoca 1 ml disiarczku wegla wg
punktu 5.3. przy uzyciu wytrzasarki rotacyjnej
wg punktu 6.8. Roztwory podda¢ analizie
chromatograficznej. W przypadku probek,
ktorych wartosci pol powierzchni analizowa-
nych pikoéw przekraczaja zakres roboczy me-
tody, nalezy wykona¢ powtdrne oznaczenie,
rozcienczajac dodatkowo probke. Dodatkowe
rozcienczenie uwzgledni¢ w obliczeniach.

12. Wyznaczanie wspoélczynnika
desorpcji

Do zbadania odzysku 1,2-dichlorobenzenu i
1,4-dichlorobenzenu z wegla
przygotowac trzy serie po szes¢ wial o po-

aktywnego

jemnosci 2 ml, do ktorych wsypaé po 100 mg
wegla aktywnego. Na wegiel naniesé¢ za po-
moca mikrostrzykawki po 5 pl roztwordw
wzorcowych mieszaniny 1,2-dichlorobenzenu
i 1,4-dichlorobenzenu o stgzeniach: 18; 90;
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180 mg/ml i 3; 15; 30 mg/ml. Po odparowaniu
rozpuszczalnika zwigzek ekstrahowa¢ w 1 ml
disiarczku wegla przez 30 min przy uzyciu
wytrzasarki rotacyjnej. Po tym czasie probki
podda¢ analizie chromatograficznej. Uzyska-
ne wysokosci pol powierzchni probek porow-
na¢ z polami powierzchni roztworéw wzor-
cowych 1,2-dichlorobenzenu i 1,4-dichloro-
benzenu o identycznych stezeniach.
Wspolezynniki desorpeji 1,2-dichloroben-
zenu i 1,4-dochlorobenzenu (d) obliczy¢é na
podstawie wzoru:
d= P.—P, ’
Py
w ktorym:
P, — sérednia powierzchnia pikéw 1,2-di-
chlorobenzenu i 1,4-dichlorobenzenu
z chromatograméw roztworu po de-
sorpcji, wedlug wskazan integratora,
P, — $érednia powierzchnia pikéw o czasie
retencji 1,2-dichlorobenzenu i 1,4-di-
chlorobenzenu z chromatograméw
roztworu kontrolnego, wedlug wska-
zan integratora,
$rednia powierzchnia pikéw 1,2-
-dichlorobenzenu i 1,4-dichloroben-
zenu z chromatogramow roztworow
poréwnawczych, wedlug wskazan
integratora.

Nastepnie obliczy¢ $rednig warto$¢ wspot-
czynnika desorpcji 1,2-dichlorobenzenu i 1,4-di-
chlorobenzenu (d ) jako $rednia arytmetyczna
otrzymanych wartosci. Réznice miedzy wyni-
kami a wartoscia Srednig nie powinny by¢
wigksze niz +5% tej wartosci. Wspdtczynnik
desorpcji nalezy zawsze wyznacza¢ dla nowej
partii sorbentu.

13. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie 1,2-dichlorobenzenu i 1,4-dichloro-
benzenu (X) w badanym powietrzu obliczy¢ w
miligramach ma metr szescienny na podsta-



Dichlorobenzen. Oznaczanie w powietrzu na stanowiskach pracy
metodq kapilarnej chromatografii gazowej z detekcjq ptomieniowo-jonizacyjng

chlorobenzenu w roztworze znad
krotszej warstwy sorbentu odczy-
tana z krzywej wzorcowej, w mili-

gramach,

V' — objetos¢ powietrza przepuszczo-
nego przez rurke pochlaniajaca,
w metrach szeSciennych,

d _

$rednia warto$¢ wspolczynnika de-
sorpcji oznaczona wg punktu 12.

wie wzoru:
x=mtm
V-d
w ktorym:

m, — masa l,2-dichlorobenzenu i 1,4-di-
chlorobenzenu w roztworze znad
dhuzszej warstwy sorbentu odczy-
tana z krzywej wzorcowej, w mi-
ligramach,

m, — masa l,2-dichlorobenzenu i 1,4-di-

INFORMACJE DODATKOWE

Badania wykonano, stosujac chromatograf
gazowy HP 6890 z detektorem plomieniowo-
-jonizacyjnym (FID) wyposazonym w kolum-
ne ZB-1 o dlugosci 50 m, $rednicy wewnegtrz-
nej 0,25 mm i grubosei filmu fazy stacjonar-
nej 0,5 pm.
Na podstawie przeprowadzonych badan
uzyskano nastepujace dane walidacyjne:
— zakres pomiarowy: 60 =+ 1800 pg/ml
(6 + 180 mg/m?)
dla  1,2-dichloro-
benzenu,
10 + 300 pg/ml
(1 +30 mg/m?)
dla 1,4-dichloro-
benzenu
— granica wykrywalnosci
1,2-dichlorobenzenu,
Xow 0,48 pg/ml
— granica oznaczalnosci
1,2-dichlorobenzenu,
KXoz 1,61 pg/ml
— granica wykrywalnosci
1,4-dichlorobenzenu,
KXow 0,159 pg/ml

granica oznaczalnos$ci
1,4-dichlorobenzenu,
Koz

0,50 pg/ml

wspodtczynnik korelacji,

charakteryzujacy liniowos¢

krzywej wzorcowej
1,2-dichlorobenzenu, »

0,9998

wspodtczynnik korelacji,

charakteryzujacy liniowos¢

krzywej wzorcowej
1,4-dichlorobenzenu, r
catkowita

precyzja badania
1,2-dichlorobenzenu
niepewnosé
catkowita metody
1,2-dichlorobenzenu
catkowita

precyzja badania
1,4-dichlorobenzenu
niepewnosé
catkowita metody
1,4-dichlorobenzenu

0,9999

5,39%

13,74%

5,36%

14,73%.
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