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Streszczenie

2-Metoksypropan-1-ol (2M1P) jest bezbarwna, palng cieczg o dzialaniu draznigcym. Jest to I-rzedowy alkohol powsta-
jacy jako produkt uboczny przy produkcji eteru monometylowego glikolu propylenowego (1-metoksypropan-2-olu).
W zwiazku z tym narazenie na 2M1P zawsze wigze si¢ z narazeniem na 1-metoksypropan-2-ol, ktéry jest stosowany
jako rozpuszczalnik farb, lakieréw, barwnikow itp. oraz jako sktadnik preparatow czyszczacych i pétprodukt do syntezy
chemicznej. W $rodowisku pracy pracownicy mogg by¢ narazeni na dziatanie 2-metoksypropan-1-olu drogg inhala-
cyjng i dermalna. Celem prac badawczych bylo opracowanie i walidacja metody oznaczania 2-metoksypropan-1-olu
w powietrzu na stanowiskach pracy. Opracowana metoda oznaczania 2M1P polega na adsorpcji par tej substancji na
weglu z tupin orzecha kokosowego, ekstrakcji przy uzyciu roztworu metanolu w disiarczku wegla i analizie chromato-
graficznej tak otrzymanego roztworu. Do badan wykorzystano chromatograf gazowy sprzezony ze spektrometrem mas
(GC-MS), wyposazony w polarna kolumne kapilarng ZB-WAXplus (o dtugoéci 60 m, $rednicy 0,25 mm i grubosci filmu
fazy stacjonarnej 0,5 um). Opracowana metoda jest liniowa w zakresie stezenn 10,0 + 400,0 pg/ml, co odpowiada zakre-
sowi 1,0 + 40,0 mg/m’ dla probki powietrza o objetosci 10 1. Opracowana metoda analityczna umozliwia oznaczanie
2-metoksypropan-1-olu w powietrzu na stanowiskach pracy w obecnosci substancji wspotwystepujacych. Metoda cha-
rakteryzuje si¢ dobra precyzja i dokladnoscia i spelnia wymagania normy PN-EN 482 dla procedur dotyczacych ozna-
czania czynnikéw chemicznych. Opracowana metoda oznaczania 2-metoksypropan-1-olu w powietrzu na stanowiskach
pracy zostala zapisana w postaci procedury analitycznej, ktdra zamieszczono w zataczniku. Zakres tematyczny artykutu
obejmuje zagadnienia zdrowia oraz bezpieczenstwa i higieny srodowiska pracy bedace przedmiotem badan z zakresu
nauk o zdrowiu oraz inzynierii $rodowiska.

Stowa kluczowe: 2-metoksypropan-1-ol, 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”.

Koordynator programu: Centralny Instytut Ochrony Pracy - Panistwowy Instytut Badawczy
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Abstract

2-Methoxypropan-1-ol (2M1P) is a colorless, flammable liquid with an irritating effect. It is a primary alcohol formed
as a by-product in the production of propylene glycol monomethyl ether (1-methoxypropan-2-ol). Therefore, exposure
to this substance is inextricably connected with exposure to 1-methoxypropan-2-ol which is used as a solvent for paints,
varnishes, dyes, etc., and as a component of cleaning preparations and an intermediate for chemical synthesis. In working
environment, workers may be exposed to the action of 2-methoxypropan-1-ol by inhalation and dermal route. The aim of
this study was to develop and validate a method for determining 2-methoxypropan-1-ol in workplace air. The developed
method of 2M1P determination consists in adsorption of vapors of this substance on coconut shell charcoal, extraction
with a solution of methanol in carbon disulfide and chromatographic analysis of the obtained solution. The study was
performed with 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 um). The developed
method is linear in the concentration range of 10.0-400.0 pg/ml, which corresponds to the range of 1.0-40.0 mg/m? for
a 10-L air sample.The analytical method described in this paper makes it possible to determe 2-methoxypropan-1-ol in
workplace air in the presence of comorbid substances. This method is precise, accurate and it meets the criteria for pro-
cedure for determining chemical agents listed in Standard No. PN-EN 482. The developed method of determination of
2-methoxypropan-1-ol in workplace air has been recorded as an analytical procedure (see Appendix). This article discus-
ses the problems of occupational safety and health, which are covered by health sciences and environmental engineering.

Keywords: 2-methoxypropan-1-ol, analytical method, air at workplaces, gas chromatographic method with mass spec-
trometry, health sciences, environmental engineering.

WPROWADZENIE

2-Metoksypropan-1-ol (2M1P) jest bezbarwna,
palna ciecza o dzialaniu draznigcym (Hartwig,
MAK 2019; PubChem 2021). Jest to I-rzedowy
alkohol powstajacy jako produkt uboczny przy
produkcji eteru monometylowego glikolu propy-
lenowego (PGME, 1-metoksypropan-2-ol, 1IM2P),
przy czym zawarto$¢ 2-metoksypropan-1-olu
w PGME nie przekracza 5% (Environment Cana-
da 2009). Reakcj¢ powstawania 2M1P przedstawia

zapis:
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2-Metoksypropan-1-ol

o
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1-Metoksypropan-2-ol

Wystepowanie 2-metoksypropan-1-olu w §ro-
dowisku pracy wiaze si¢ z narazeniem na PGME,
ktory jest stosowany jako rozpuszczalnik farb, la-
kieréw, barwnikéw itp. oraz jako skladnik prepa-
ratow czyszczacych i potprodukt do syntezy che-
micznej. Najwieksze ryzyko narazenia na 2MI1P
moze wystapi¢ w przemysle farbiarskim i jest
zwigzane z czyszczeniem aparatury przemysto-
wej do farbowania (Environment Canada 2009;
Starek-Swiechowicz, Starek 2015).
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W $rodowisku pracy pracownicy moga by¢
narazeni na dzialanie 2-metoksypropan-1-olu
drogg inhalacyjng i dermalng. W pi$miennic-
twie nie znaleziono badan epidemiologicznych
dotyczacych skutkéw zdrowotnych narazenia na
2-metoksypropan-1-ol u ludzi, ale skutki dziatania
2M1P obserwowano u zwierzat doswiadczalnych
(szczurdw i krolikow). Po narazeniu inhalacyjnym
stwierdzono dzialanie teratogenne tej substancji.
W badaniach tych odnotowano zwigkszenie liczby
wad wrodzonych u potomstwa matek narazonych,
zwigkszenie czestosci resorpcji, a takze zalezne od
stezenia 2M1P zmniejszenie masy ciala ciezar-
nych samic. Zmiany te byly szczegélnie widoczne
w badaniach na krélikach (BASF AG 1985; 1986;
Hellwigiin. 1994).

2-Metoksypropan-1-ol znajduje si¢ w wyka-
zie zharmonizowanej klasyfikacji i oznakowania
substancji stwarzajacych zagrozenie w zalaczniku
VI do rozporzadzenia Parlamentu Europejskiego
i Rady WE nr 1272/2008 z dnia 16 grudnia 2008 r.
w sprawie klasyfikacji, oznakowania i pakowania
substancji oraz mieszanin, zmieniajacego i uchy-
lajacego dyrektywy 67/548/EWG i 1999/45/WE oraz
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zmieniajacego rozporzadzenie WE nr 1907/2006
z dnia 31.12.2008 r. (Rozporzadzenie WE nr
1272/2008). Ze wzgledu na zagrozenie dla zdrowia
2MI1P jest zaklasyfikowany do nastepujacych klas
i kategorii zagrozenia:

- Flam. Liq. 3 - tatwopalna ciecz i pary, ka-
tegoria zagrozenia 3, Z przypisanym zZwro-
tem H226 ,Latwopalna ciecz i pary”;

— Skin Irrit. 2 - dziatanie draznigce na ské-
re, kategoria zagrozenia 2, z przypisanym
zwrotem H315 ,,Dziata draznigco na skore”;

- Eye Dam. 1 - powazne uszkodzenie oczu,
z przypisanym zwrotem H318 ,,Powoduje
powazne uszkodzenie oczu”;

- STOT SE 3 - dzialanie toksyczne na narzg-
dy docelowe w nastepstwie jednorazowego
narazenia, kategoria zagrozenia 3, z przy-
pisanym zwrotem H335 ,Moze powodo-
waé podraznienie drég oddechowych”;

- Repr. 1B - dzialanie szkodliwe na rozrod-
czo$¢, kategoria zagrozenia 1B, z przypisa-
nym zwrotem H360D ,,Moze dziala¢ szko-
dliwie na dziecko w fonie matki”

Zespol Ekspertéow ds. Czynnikéw Chemicz-
nych Miedzyresortowej Komisji ds. NDS i NDN
Czynnikéw Szkodliwych dla Zdrowia w Srodo-
wisku Pracy zaproponowal warto$¢ najwyzszego
dopuszczalnego stezenia (NDS) dla 2-metoksy-
propan-1-olu w powietrzu $rodowiska pracy na
poziomie 20 mg/m’, za$ ze wzgledu na dziatanie
drazniagce zaproponowano warto$¢ chwilowa,
NDSCh wynoszaca 40 mg/m?® oraz oznakowanie
substangcji literg ,,I” (substancja o dzialaniu draz-
nigcym), (Kilanowicz-Sapota i in. 2021).

Celem prac badawczych bylo przygotowanie
odpowiednio czulej i selektywnej metody ozna-
czania 2-metoksypropan-1-olu w powietrzu na
stanowiskach pracy, umozliwiajacej pomiary ste-
zen tego zwiazku, 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.

CZESC DOSWIADCZALNA

Zatozenia opracowanej metody

2-Metoksypropan-1-ol (2M1P) wystepuje w $ro-
dowisku pracy w obecnosci 1-metoksypropan-
-2-olu, co wskazuje na koniecznos¢ opracowania
metody umozliwiajacej rownoczesne oznaczanie
obu substancji. W dostepnej literaturze opisano
metode oznaczania PGME (1-metoksypropan-
-2-olu, 1M2P) polegajaca na adsorpcji par tego
zwigzku na weglu aktywnym, desorpcji 2-procen-
towym roztworem metanolu w disiarczku wegla
i analizie chromatograficznej otrzymanego roz-
tworu przy uzyciu chromatografu gazowego z de-
tektorem plomieniowo-jonizacyjnym (GC-FID),
(Gaweda 2001). Jednak oznaczalnos¢ metody,
wynoszaca 46 mg/m?, jest niewystarczajaca, aby
zastosowac ja bezposrednio do oznaczania 2M1P,
dla ktorego proponowana wartos¢ NDS wynosi
20 mg/m’. Dostepna jest rowniez metoda OSHA
(Elskamp 1993), opisujgca rdbwnoczesne oznacza-
nie eterow i octanéw monometylowych glikolu
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propylenowego (1M2P, 2M1P, 1M2PA, 2M1PA),
w ktdrej probki powietrza pobiera si¢ przy uzyciu
rurek sorpcyjnych wypelnionych weglem z orze-
cha kokosowego, a nastepnie poddaje desorpciji
5-procentowym roztworem metanolu w dichloro-
metanie i analizie metodg GC-FID.

Bazujac na ww. metodach, opracowano meto-
de oznaczania 2M1P umozliwiajaca réwnoczesne
oznaczanie badanej substancji w obecnosci 1-me-
toksypropan-2-olu (1IM2P), octanu 1-metoksypro-
pan-2-olu (1IM2PA) i 2-etoksyetanolu na poziomie
zgodnym z proponowang wartosci NDS.

Aparatura

Do badan wykorzystywano chromatograf gazowy
Agilent Technologies 6890N ze spektrometrem
mas 5973 (MSD) oraz dozownikiem typu podzial/
bez podzialu (split/splitless). Zastosowano polarna
kolumne kapilarng ZB-WAXplus o dlugosci 60 m,
$rednicy 0,25 mm i grubosci filmu fazy stacjonarnej
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0,5 um. Program komputerowy aparatu umozli-
wia automatyczne sterowanie chromatografem
i spektrometrem oraz opracowywanie wynikow
pomiaréw z wykorzystaniem wzorcowej biblio-
teki widm masowych NIST2011 z suplementem
z 2013.

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.: 2-metoksypropan-1-ol (firmy

AmBeed) i rozpuszczalniki do GC (metanol fir-
my J.T. Baker, disiarczek wegla firmy Merck). W
badaniach wykorzystano ponadto wegiel aktywny
z lupin orzecha kokosowego (Merck), a takze szklto
miarowe klasy A, strzykawki szklane, naczynka
kapslowane do automatycznego podajnika probek
o pojemnosci 2 ml.

WYNIKI BADAN | ICH OMOWIENIE

Dobér optymalnych warunkéw
analizy chromatograficznej

Warunki rozdzielania chromatograficznego dobie-
rano tak, aby uzyska¢ pik 2-metoksypropan-1-olu
(2M1P) oddzielony od substancji wspolwystepu-
jacych oraz od piku rozpuszczalnika. Spodziewany
efekt uzyskano na polarnej kolumnie ZB-WAXplus
w nastepujacych warunkach pracy aparatury:
Parametry pracy kolumny ZB-WAXplus:
a) temperatura programowana:
- czas izotermy poczatkowej 1 min
- temperatura izotermy poczatkowej

30°C
- Iszybkos¢ przyrostu temperatury
5°C/min
- izoterma posrednia 100 °C
- czas izotermy posredniej 1 min

- I szybko$¢ przyrostu temperatury

10 °C/min
- izoterma koncowa 200 °C
- czas izotermy koncowej 12 min
b) ci$nienie:
- regulowane automatycznie
w trybie statego przeptywu 24 cm/s
- gaz no$ny hel.
Parametry dozownika typu S/SL:
- objetos¢ dozowanej proby 1l
- temperatura 200°C

150

- podziat probki (split) 20: 1

- pojemnos¢ dozownika 900 pl.
Parametry detektora MSD:

- temperatura linii transferowej 200 °C

- temperatura zrodta jonéw 230°C

- temperatura filtra kwadrupolowego 150 °C

- rodzaj jonizacji EI
- rejestrowane jony dodatnie
- tryb pracy scan
- rejestrowane masy 10+250 Th
- napigcie powielacza jonow

w trybie »autotune’”.

Chromatogram roztworu wzorcowego 2-me-
toksypropan-1-olu w obecnosci substancji wspol-
wystepujacych przedstawiono na rycinie 1, na-
tomiast widmo mas badanego zwiazku wraz
z potwierdzeniem z biblioteki widm masowych
NIST2011 przedstawiono na rycinie 2.

Zaproponowana metodyka z zastosowaniem
GC-MS jest specyficzna dla 2-metoksypropan-
-1-olu wobec: 1-metoksypropan-2-olu; octanu
1-metoksypropan-2-olu; 2-etoksyetanolu, meta-
nolu i disiarczku wegla (ryc. 1). Dodatkowo zasto-
sowanie spektrometru mas umozliwia identyfika-
cje substancji na podstawie charakterystycznego
widma mas (ryc. 2) w mieszaninie innych sub-
stancji.

Podstawy i Metody Oceny Srodowiska Pracy 2022, nr 1(111)
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Rycina 1. Chromatogram roztworu wzorcowego, gdzie pik o czasie retencji t,: 10,405 min — metanol; 17,649 min — 1-metoksypropan-2-ol;
19,853 min — 2-metoksypropan-1-ol; 20,108 min — octan 1-metoksypropan-2-olu; 20,293 min — 2-etoksyetanol

Figure 1. Chromatogram of standard solution, where peak retention time t;: 10,405 min — methanol; 17.649 min — 1-metoxypropan-2-ol;
19.853 min — 2-metoxypropan-1-ol; 20.108 min — 1-metoxypropan-2-ol acetate; 20.293 min - 2-etoxyethanol
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Rycina 2. Widmo mas piku ;19,85 min (u gory rysunku) oraz widmo z wzorcowej biblioteki mas dla 2-metoksypropan-1-olu (u dotu)
Figure 2. Mass spectrum of peak of t,19.85 min (at the top of the figure) and spectrum from reference mass library for 2-metoxypro-
pan-1-ol (at the bottom)

b) ci$nienie
- regulowane automatycznie

Oznaczanie 2-metoksypropan-1-olu mozna
wykona¢ takze metoda chromatografii gazowej

z detekcja plomieniowo-jonizacyjng (GC-FID), w trybie statego przeptywu 20 cm/s
(ryc. 3). W tym wypadku zastosowano podobna - gaznosny hel.
kolumne, jak w przypadku opisanej metody GC- .
-MS, czyli polarng kolumne ZB-WAX (60 m x P am";('ftry,c’h:izowmka fypu’ l;S/SL: |
x 0,32 mm x 0,5 um). Przykladowe parametry - objgtosc dozowanej proby Ly
h fu i detek d . - temperatura 200 °C
pracy chromatogratu i detektora podano ponizej: dial prébki (spli 10: 1
Parametry pracy kolumny ZB-WAX: - podzialp robxi (sp 1%) :
- pojemno$¢ dozownika 900 pl.
a) temperatura programowana
- czas izotermy poczatkowej 1 min Parametry detektora FID:
- temperatura izotermy poczatkowej 50 °C — temperatura detektora 250 °C

Podstawy i Metody Oceny Srodowiska Pracy 2022, nr 1(111)

szybko$¢ przyrostu temperatury 20°C/min
izoterma koncowa 180 °C
czas izotermy koncowej 1,5 min

strumien objeto$ci wodoru 30 ml/min
strumien objetosci powietrza 250 ml/min
strumien objetosci gazu

uzupelniajacego (azotu) 15 ml/min.
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W przypadku zastosowania detektora FID do
oznaczania 2M1P nalezy pamigta¢ o sprawdze-
niu, czy w badanym powietrzu nie wystepujg inne
zwiazki organiczne o takich samych czasach reten-
cji jak 2-metoksypropan-1-ol (ryc. 3).

Pobieranie probek powietrza

Probki powietrza pobierano na rurki sorpcyjne
wypelnione weglem aktywnym z tupin orzecha
kokosowego, analogicznie jak w opisywanych wy-
zej metodach oznaczania 1M2P (Elskamp 1993;
Gaweda 2001). W celu okreslenia wspoéiczynnika
desorpcji badang substancj¢ naniesiono na wegiel
aktywny z lupin orzecha kokosowego (Coconut
Shell Charcoal) i eluowano kilkoma rodzajami
rozpuszczalnikow (disiarczek wegla, metanol, di-
chlorometan).

Najlepsze wyniki otrzymano przy desorpcji
2MI1P z zastosowaniem 2-procentowego metano-
lu w disiarczku wegla (ryc. 4) z wegla aktywnego
z tupin orzecha kokosowego i taki uklad pomia-
rowy zastosowano w dalszych badaniach. Wyniki
badan desorpcji na trzech poziomach stezen (20,0;
100,0 i 200,0 ug/ml) przedstawiono w tabeli 1.
Wyniki te potwierdzaja, ze zastosowany uklad po-
chlaniania na weglu z tupin orzecha kokosowego
i desorpcja przy uzyciu 2-procentowego metanolu
w disiarczku wegla zapewnia dobry odzysk po-
chlonietego 2M1P. Wyznaczony $redni wspot-
czynnik desorpcji wynosi 0,907.

Response
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6.977

W kolejnym etapie badania wyznaczono mak-
symalng objeto$¢ probki powietrza, jaka mozna
pobra¢ bez straty analitu. W tym celu przez stan-
dardowe rurki zawierajace w I warstwie 100 mg,
a w II warstwie 50 mg wegla aktywnego z tupin
orzecha kokosowego, na ktére naniesiono (do I
warstwy) 200,0 pg 2M1P, przepuszczono znane
objetosci powietrza. Oznaczano zawarto$¢ 2M1P
w I warstwie sorbentu i obliczano wspdtczynnik
desorpcji 2M1P po przepuszczeniu powietrza.
Wyniki oznaczen przedstawiono w tabeli 2.

W omawianej metodyce analitycznej z zasto-
sowaniem podanego sprzetu pomiarowego i zato-
zonego zakresu oznaczania ilosciowego proponuje
sie pobieranie 10 | powietrza do badan. Wydaj-
nos$¢ desorpcji wynosi w takim przypadku 96%.
Zwigkszenie objetosci powietrza do 20 | nadal nie
powoduje wymywania substancji z sorbentu, jed-
nak pobranie 50 | prébki powietrza powoduje juz
ponad 5-procentowe straty analitu. W zwigzku
z powyzszym w przypadku spodziewanych niskich
stezenn 2M1P mozna zwigkszy¢ zalecang objetos¢
pobieranego powietrza co najwyzej dwukrotnie.
Probki powietrza nalezy pobiera¢ zgodnie z nor-
ma PN-Z-04008-7:2002/Az1:2004 dotyczacg zasad
pobierania probek powietrza w srodowisku pracy.
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Rycina 3. Chromatogram (GC-FID) roztworu wzorcowego, gdzie pik o czasie retencji t,: 6,977 min — 1-metoksypropan-2-ol; 7,591 min -
2-metoksypropan-1-ol; 7,642 min — octan 1-metoksypropan-2-olu; 7,715 min — 2-etoksyetanol

Figure 3. Chromatogram (GC-FID) of standard solution, where peak retention time t;: 6,977 min — 1-metoxypropan-2-ol; 7.591 min —
2-metoxypropan-1-ol; 7.642 min -1-metoxypropan-2-ol acetate; 7.715 min — 2-etoxyethanol
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Rycina 4. Zestawienie wspotczynnikdw desorpcji 2-metoksypropan-1-olu dla réznych rozpuszczalnikdw
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Figure 4. Summary of 2-metoxypropan-1-ol desorption coefficients for various solvents

Tabela 1. Wyznaczanie wspdtczynnika desorpcji 2-metoksypropan-1-olu z wegla z zastosowaniem 2-procentowego roztworu metanolu

w disiarczku wegla

Table 1. Determination of coefficient of 2-metoxypropan-1-ol desorption from carbon with a 2% solution of methanol in carbon disulfide

Pole powierzchni pikow 2M1P w roztworach o nastepujacej zawartosci
Badane parametry / Numer serii w prébce, pg Srednia
20 100 200
Roztwory po desorpdji | 89984 544334 1144 231
Il 90 741 539766 1143577
1 88 867 542733 1141791
Srednia 89 864 542 278 1143 200
Odchylenie standardowe, SD 943 2318 1263
Wspdtczynnik zmiennosci, CV 1,05% 0,43% 0,11% 0,53%
Roztwory poréwnawcze | 96 942 597 646 1264 745
Il 97 837 603 297 1272339
1 98 957 605 405 126511
Srednia 97912 602116 1267398
Odchylenie standardowe, SD 1009 4012 4283
Wspbtczynnik zmiennosci, CV 1,03% 0,67% 0,34% 0,68%
Wspbtczynnik desorpgji 0,918 0,901 0,902 0,907
Tabela 2. Wptyw objetosci przepuszczonego powietrza na wymywanie pochtonietego 2-metoksypropan-1-olu z sorbentu
Table 2. Influence of the volume of the permeated air on the elution of the absorbed 2-metoxypropan-1-ol from the sorbent
g T e Pole powierz;hni pikéw.Z-metokﬁypr?pan-1—'qu
(200 ug M1P/probke) po przepuszczeniu nastepujacych objetosci powietrza, |
0 5 10 20 50
| 985143 941632 933 880 950 938 92101
I 988 688 944 054 949 847 973 571 93247
1l 989 361 945 281 952 493 979 323 935098
v 980 491 918 243 938 849 974 985 921701
\ 982387 938 976 953509 999 667 930 091
\ 979 079 947174 954 951 994 373 930522
Srednia 984191 939 227 947 255 978 809 928 482
Standardowe odchylenie, SD 4265 10 670 8741 17300 5801
Wsp6tczynnik zmiennosci, CV 0,43% 1.14% 0,92% 1.77% 0,62%
Wydajnos¢ desorpdji 100,0% 95,4% 96,2% 99,5% 94,3%
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Badanie zakresu stosowania, liniowosci
i precyzji metody analitycznej

Zgodnie z wymaganiami normy PN-EN 482 opra-
cowywana metoda powinna obejmowac zakres
stezen co najmniej 1/10 + 2 NDS. Przy zaloze-
niach pobierania probki powietrza o objetosdci
10 1i desorpcji prz uzyciu 1 ml rozpuszczalnika,
a takze biorac pod uwage, ze proponowana war-
tos¢ NDS wynosi 20 mg/m’, zakres oznaczanych
stezen powinien wynosi¢ 20,0 + 400,0 pg/ml.
Opisane wyzej warunki oznaczenia chromato-
graficznego umozliwily przyjecie dolnej granicy
oznaczania ilosciowego na poziomie 1/20 NDS, czy-
li najnizsze stgzenie oznaczanego wzorca wyniosto
10,0 pg/ml. W ten sposoéb wzorce o stezeniach
w zakresie 10,0 + 400,0 pug/ml umozliwiajg obje-
cie pelnego zakresu badanych w powietrzu stezen
(1/20 + 2 NDS). W celu uzyskania krzywych wzor-
cowych sporzadzono osiem roztwordw 2-metok-

Tabela 3. Badanie liniowo3ci metody oznaczania 2-metoksypropan-1-olu

sypropan-1-olu w 2-procentowym roztworze me-
tanolu w disiarczku wegla. Stezenie 2M1P w tych
roztworach wynosilo odpowiednio: 10,0; 20,0;
50,0; 100,0; 200,0; 250,0; 300,0 i 400,0 pg/ml, co
przy ww. zalozeniach odpowiada stezeniom w po-
wietrzu w zakresie 1,0 + 40,0 mg/m°.

Wykonano trzy serie roztworéw wzorcowych,
ktore poddano analizie chromatograficznej. Uzyska-
ne wyniki przedstawiono w tabeli 3 i na rycinie 5.

Z uzyskanych danych (tab. 3, ryc. 5) wynika,
ze w badanym zakresie stezenn wskazania spek-
trometru mas w funkcji stezenia 2M1P majg cha-
rakter liniowy. Wspdtczynnik zmiennosci 0,522%
$wiadczy o dobrej powtarzalnosci. Dolna granica
badanego zakresu stezen wynosi 10,0 pg/ml, co
przy wyzej opisanych zalozeniach pobierania pro-
bek i desorpcji odpowiada stezeniu 2M1P w po-
wietrzu 1,0 mg/m’, czyli 1/20 proponowanej war-
tosci NDS.

Table 3. Linearity testing of the 2-metoxypropan-1-ol determination method

Badane parametry / Pole powierzchni pikéw 2M1P w roztworach o stezeniu, pg/ml

Numer serii 10 20 50 100 200 250 300 400

I 40 318 96 470 277510 594737 | 1258588 | 1575199 | 1953213 | 2596557
1 40792 97361 280705 600360 | 1266145 | 1581042 | 1957130 | 2598379
1l 40698 98 475 282241 602458 | 1258952 | 1588017 | 1959695 | 260121
Srednia 40602 97436 280152 599185 1261228 1581419 | 1956 679 | 2598 716
Odchylenie standardowe, SD 251 1005 2414 3993 4262 6 417 3265 2345
Wspdtczynnik kalibracji 4105 4925 5665 6 058 6376 6395 6594 6568
Wspdtczynnik zmiennosci, CV 0,62% 1,03% 0,86% 0,67% 0,34% 0,41% 0,17% 0,09%
Sredni wspétczynnik kalibradji 5836

Srednie odchylenie standardowe, SD 2994

Sredni wspétczynnik zmiennosci, CV 0,522%
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Rycina 5. Krzywa kalibracyjna 2-metoksypropan-1-olu w zakresie 10,0 + 400,0 pg/ml
Figure 5. 2-Metoxypropan-1-ol calibration curve in the range 10,0-400,0 pg/ml
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W celu oceny precyzji oznaczen przygoto-
wano po sze$¢ roztworéw wzorcowych 2MI1P
w 2-procentowym metanolu w disiarczku wegla na
trzech poziomach stezen: 20,0; 100,0 i 200,0 pg/ml.
Wspotczynniki zmiennosci dla kazdego z pozio-
mow stezen wynosily odpowiednio: 1,24; 0,86

rurek wypelnionych weglem aktywnym z tupin
orzecha kokosowego w ilosci: I warstwa 100 mg i II
warstwa 50 mg nanoszono (do I warstwy) roztwor
2M1P, tak aby jego zawarto$¢ w rurce wynosila
200,0 pg. Rurki umieszczano w lodéwce (temp.
okolo +4 °C).

Dodatkowo zbadano trwato$¢ roztworu wzorco-
wego podstawowego (o stezeniu 10 mg/ml) przecho-
wywanego w zamrazarce (temp. -18 °C). W tym celu
w okreslonych odstepach czasu przygotowywano
roztwory o stezeniu 200,0 pg/ml, rozcienczajac
odpowiednio roztwor z zamrazarki. Wyniki badan
zestawiono w tabelach 51 6.

i 0,33%, za$ $rednia precyzja zakresu pomiarowego
- 0,81%. Wyniki badan przedstawiono w tabeli 4.

Badanie trwatosci probek i roztworéw
Trwalo$¢ probek w zaleznosci od czasu ich prze-

chowywania badano w nastgpujacy sposdéb: do

Tabela 4. Wyniki badania precyzji metody oznaczania 2-metoksypropan-1-olu
Table 4. Results of the studies on the precision of the method for determining 2-metoxypropan-1-ol

. Pole powierzchni pikéw 2M1P w roztworach o stezeniu, ug/ml
Badane parametry / Numer serii
20 100 200
| 89984 544 334 1145100
I 90 741 539 766 1136 079
I 88 867 542733 1144 231
v 91092 552 047 1143 577
Vv 88 227 541424 1141791
Vi 90392 539388 1147 029
Srednia 89884 543282 1142 968
Odchylenie standardowe, SD 1117 4674 3791
Wsp6tczynnik zmiennosci, CV 1,24% 0,86% 0,33%
Srednia precyzja, Sredni wspétczynnik zmiennosci dla 081%
zakresu pomiarowego '
Tabela 5. Badanie trwatosci probek 2-metoksypropan-1-olu przechowywanych w lodéwce (+4 °C)
Table 5. Stability testing of 2-metoxypropan-1-ol samples stored in a refrigerator (+4 °C)
Pole powierzchni pikow 2M1P
Badane parametry / Numer serii w kolejnych dniach przechowywania
0 1 2 3 7 14 25
200,0 yg 2M1P | 1214022 1201269 | 1238735 | 1136885 | 1155689 | 1061904 1117 975
nanoszone na sorbent I 1214667 | 1188579 | 1225301 | 1139625 | 1099229 | 1132528 1139188
1l 1213625 1197990 | 1232710 | 1140607 | 1099009 | 1070898 | 1120614
Srednia 1214105 | 1195946 | 1232249 | 1139039 | 117975 | 1088443 | 1125926
Standardowe odchylenie, SD 526 6587 6729 1929 32 661 38443 11561
Wsp6tczynnik zmiennosci, CV 0,04% 0,55% 0,55% 0,17% 2,92% 3,53% 1,03%
Roztwor poréwnawczy I 1215777 1217933 | 1205512 | 1106689 | 1168 085 | 1253906 | 1331366
2M1P 200,0 pg/ml I 1213145 1227437 | 1205242 | 1094276 | 1183746 | 1269522 | 1375998
1l 1208698 | 1217644 | 1203114 | 1105592 | 1169672 | 1254946 | 1391186
Srednia 1212540 | 1221005 | 1204623 | 1102186 | 1173834 | 1259458 | 1366183
Standardowe odchylenie, SD 3578 5572 1313 6872 8 621 8731 31094
Wsp6tczynnik zmiennosci, CV 0,30% 0,46% 0,1% 0,62% 0,73% 0,69% 2,28%
Odzysk 100,1% 97,9% 102,3% 103,3% 95,2% 86,4% 82,4%
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Jak wynika z danych przedstawionych w tabeli ~ Wyznaczanie granic wykrywalnosci
5, pobrane probki powietrza mozna przechowywaé¢ i oznaczalnosci
w lodéwce do 7 dni. Dalsze przechowywanie pro- ) o ) )
bek powoduje ponad 10-procentowe straty analitu. Gr anice .wykr ywalnosci (LOD) i granice ozna-
Przechowywany w zamrazarce roztwdr wzor- czalnodci (LOQ) wyznaczono na podstawie wy-

cowy podstawowy o stezeniu 10 mg/ml pozostaje nikéw analizy dziesigciu niezaleznych pomiaréw
trwaly nawet do 25 dni (tab. 6). powierzchni piku o czasie retencji 2-metoksypro-

pan-1-olu dla $lepych préb. Wyniki badan zebrano
w tabeli 7.

Tabela 6. Badanie trwato3ci roztworu wzorcowego podstawowego 2-metoksypropan-1-olu o stezeniu 10 mg/ml przechowywanego w zamra-
zarce (-18 °C)
Table 6. Stability testing of the standard solution of 2-methoxypropan-1-ol at a concentration of 10 mg/ml stored in a freezer (<18 °C)

Pole powierzchni pikow 2M1P
Badane parametry / Numer seri w kolejnych dniach przechowywania
0 1 2 3 7 14 25

Roztwor badany 2M1P I 1339054 | 1326591 | 1351741 | 1246238 | 1412502 | 1366198 | 1376176
200,0 pg/ml I 1340240 | 1321571 | 1365944 | 1255474 | 1368526 | 1376745 | 1374023
wykonany z RWP M 1343887 | 1338382 | 1367164 | 1264350 | 1397836 | 1385585 | 1381080
Srednia 1341060 | 1328 848 1361616 1255354 1392954 1376176 1377093
Standardowe odchylenie, SD 2519 8629 8574 9056 22390 9706 3617
Wsp6tczynnik zmiennosci, CV 0,19% 0,65% 0,63% 0,72% 1,61% 0.71% 0,26%
Roztwor pordwnawczy I 1311814 | 1331748 | 1318071 | 1231552 | 1297357 | 1416528 | 1399596
2M1P 200,0 pg/ml I 1334766 | 1357605 | 1342443 | 1240809 | 1346499 | 1422434 | 1407629

1] 1336605 | 1349639 | 1331913 | 1228561 | 1309585 | 1419623 | 1419529
Srednia 1327728 | 1346331 | 1330809 | 1233641 1317813 | 1419529 | 1408 918
Standardowe odchylenie, SD 13813 13242 12224 6386 25584 2954 10 028
Wsp6tczynnik zmiennosci, CV 1,04% 0,98% 0,92% 0,52% 1,94% 0,21% 0,71%
Odzysk 101,0% 98,7% 102,3% 101,8% 105,7% 96,9% 97,7%

Tabela 7. Wyznaczanie granicy wykrywalnosci i oznaczalnosci 2-metoksypropan1-olu
Table 7. Determination of the detection and quantification limit of 2-metoxypropan1-ol

Warto3¢ sygnatu préb slepych
(pola powierzchni pikow),
(n=10)
1250
1096
946
Wyznaczone parametry 114
968
985
1261
1061
1038
968
Srednie pole powierzchni piku 1069
Odchylenie standardowe 14
Wspdtczynnik zmiennosci, % 10,62
Wspbtczynnik kierunkowy prostej wzorcowej 6661
Granica wykrywalnosci, ug/ml 0,051
Granica oznaczalnosci, pg/ml 0,170
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Badanie przeprowadzono zgodnie z wytyczny-
mi zawartymi w opracowaniu Dobeckiego (2004)
i normie PN-EN 482. Obliczenia przeprowadzono
na podstawie pomiaru sygnalow tfa o czasie reten-
cji badanej substancji. Obliczone granice wykry-
walnosci i oznaczalnosci wynoszg odpowiednio:
0,0511i 0,170 pg/ml.

Walidacja metody

Walidacje metody przeprowadzono zgodnie
z wymaganiami zawartymi w normie europejskiej

PN-EN 482. Wyznaczono nastepujace parametry
walidacyjne:

- zakres pomiarowy 10,0 +400,0 pg/ml
(1,0 + 40,0 mg/m’
dla probki
powietrza 101)
- granica wykrywalnosci 0,051 pg/ml
- granica oznaczalnosci 0,170 ug/ml
- wspolczynnik korelacji = 0,9998
- niepewno$¢ rozszerzona

metody 19,4%.

PODSUMOWANIE

Na podstawie przeprowadzonych badan opra-
cowano metode oznaczania 2-metoksypropan-
-1-olu (2M1P) w powietrzu na stanowiskach
pracy z zastosowaniem chromatografii gazowej
ze spektrometria mas lub detekcja plomienio-
wo-jonizacyjng. Wskazania spektrometru mas
w funkgji stezenia 2M1P w badanym zakresie ste-
zen (10,0 + 40,0 pg/ml) majg charakter liniowy.
Do pochtaniania par 2M1P z powietrza nalezy sto-
sowac wegiel aktywny z tupin orzecha kokosowego
(Coconut Shell Charcoal) umieszczany w rurkach
szklanych w ilosci 100/50 mg. 2-Metoksypropan-
-1-ol desorbowany jest z wegla przy uzyciu 2-pro-
centowego roztworu metanolu w disiarczku wegla,
a wspolczynnik desorpcji wynosi 0,907. Pobrane
na proponowany sorbent probki powietrza prze-
chowywane w lodéwce zachowuja trwalos¢ przez

7 dni. Metoda, w wersji przedstawionej w zalgcz-
niku, umozliwia oznaczanie 2M1P w powietrzu na
stanowiskach pracy w stezeniach od 1,0 mg/m’,
czyli 1/20 proponowanej wartosci NDS.

Zaproponowana metodyka jest specyficzna
dla 2-metoksypropan-1-olu wobec: 1-metoksy-
propan-2-olu, octanu 1-metoksypropan-2-olu
i 2-etoksyetanolu. Zastosowana do opracowania
metody polarna kolumna ZB-WAXplus o dlugo-
$ci 60 m, $rednicy 0,25 mm, grubosci filmu fazy
stacjonarnej 0,5 um, umozliwia oddzielenie 2-me-
toksypropan-1-olu od rozpuszczalnikéw, takich
jak: metanol i disiarczek wegla. Analiza z zastoso-
waniem spektometru mas zapewnia identyfikacje
badanej substancji w mieszaninie wieloskfadniko-
wej.
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ZAtACZNIK

PROCEDURA ANALITYCZNA OZNACZANIA 2-METOKSYPROPAN-1-OLU
W POWIETRZU NA STANOWISKACH PRACY
Z ZASTOSOWANIEM CHROMATOGRAFII GAZOWEJ

1. Zakres stosowania metody

Metode podang w niniejszej procedurze stosuje
sie do oznaczania stezen 2-metoksypropan-1-olu
w powietrzu na stanowiskach pracy. Metodg sto-
suje si¢ podczas badania warunkéw sanitarno-epi-
demiologicznych.

W przypadku wspolwystepowania w badanym
powietrzu innych zwigzkéw organicznych nalezy
sprawdzi¢, czy w warunkach wykonania oznacza-
nia nie majg one takich samych czaséw retencji jak
2-metoksypropan-1-ol.

Najmniejsze stezenie 2-metoksypropan-1-olu,
jakie mozna oznaczy¢ w warunkach pobierania
probek powietrza i wykonywania oznaczania opi-
sang metoda GC-MS lub GC-FID, wynosi 1,0 mg/
m’ powietrza.

2. Powotania normatywne

PN-Z-04008-7 Ochrona czystosci powietrza — Po-
bieranie prébek — Zasady pobierania prébek po-
wietrza w $rodowisku pracy i interpretacji wyni-
kow.

3. Zasada metody

Metoda polega na zatrzymaniu par 2-metoksypro-
pan-1-olu na weglu aktywnym z tupin orzecha ko-
kosowego, desorpcji 2-procentowym roztworem
metanolu w disiarczku wegla i analizie chromato-
graficznej otrzymanego roztworu.

4. Wytyczne ogblne

4.1. Czystos¢ odczynnikéw
Do analizy, o ile nie zaznaczono inaczej, nale-
zy stosowaé odczynniki i substancje wzorcowe
o stopniu czystosci co najmniej cz.d.a.

4.2. Dokladno$¢ wazenia
Substancje stosowane w analizie nalezy wazy¢
z dokltadnoscia do 0,0002 g.
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4.3. Postepowanie z substancjami toksycznymi
Wszystkie czynnosci zwigzane z odwazaniem
substancji wzorcowych powinny odbywac si¢
z uzyciem rekawic i odziezy ochronnej. Czynno-
$ci, podczas ktérych uzywa sie rozpuszczalnikow
organicznych, nalezy wykonywa¢ pod sprawnie
dziatajacym 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. 2-Metoksypropan-1-ol
Stosowac wg rozdziatu 4.

5.2. Disiarczek wegla
Stosowac wg rozdziatu 4.

5.3. Metanol
Stosowac wg rozdziatu 4.

5.4. Gazy sprezone do chromatografu
Jako gaz nosny do chromatografu stosowac hel lub
azot, do detektora FID stosowaé woddr i powie-
trze.

5.5. Roztwor do eluacji
Do kolby miarowej o pojemnosci 100 ml doda¢
2 ml metanolu wg punktu 5.3 i uzupelni¢ zawarto$¢
kolby do kreski disiarczkiem wegla wg punktu 5.2.

5.6. Roztwor wzorcowy podstawowy

2-metoksypropan-1-olu

Kolb¢ miarowa o pojemnosci 2 ml wypelni¢ do
polowy roztworem do eluacji wg punktu 5.5, zwa-
zy¢, uzywajac wagi wg punktu 6.8, nastepnie doda¢
okolo 20 mg 2-metoksypropan-1-olu (21,3 ul wzorca),
ponownie zwazy¢ w celu okreslenia rzeczywistej
ilosci wzorca, a nastgpnie zawartos¢ kolby uzupet-
ni¢ do kreski roztworem do eluacji wg punktu 5.5.
Obliczy¢ stezenie 2-metoksypropan-1-olu w roz-
tworze podstawowym.

Roztwér wzorcowy podstawowy przechowy-
wany w zamrazarce, w szczelnie zamknietej kol-
bie, zachowuje trwato$¢ przez 25 dni.
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5.7. Roztwor wzorcowy posredni
2-metoksypropan-1-olu

Kolbe miarowa o pojemnosci 5 ml wypelni¢ do po-
fowy roztworem do eluacji wg punktu 5.5, doda¢
1000,0 ul roztworu wzorcowego podstawowego
wg punktu 5.6, a nastepnie zawarto$¢ kolby uzu-
petni¢ do kreski roztworem do eluacji wg punk-
tu 5.5. Uzyskany w ten sposdb roztwdr wzorcowy
posredni ma stezenie okoto 2000 ug/ml (doklad-
ne stezenie nalezy wyliczy¢ na podstawie stezenia
roztworu wzorcowego podstawowego).

5.8. Roztwory wzorcowe robocze

2-metoksypropan-1-olu

W celu przygotowania roztworéw wzorcowych
roboczych do o$miu kolb miarowych o pojemno-
$ci 1 ml odmierzy¢ kolejno nastepujace objetosci
roztworu wzorcowego posredniego wg punktu
5.7, w mikrolitrach: 5,0; 10,0; 25,0; 50,0; 100,0;
125,0; 150,0; 200,0, nastepnie uzupelni¢ do kre-
ski roztworem do eluacji wg punktu 5.5, szczelnie
zamkna¢ i wymieszaé. Zawarto$¢ 2-metoksypro-
pan-1-olu w 1 ml tych roztworéw wynosi odpo-
wiednio, w mikrogramach: 10,0; 20,0; 50,0; 100,0;
200,05 250,0; 300,0; 400,0, co po pobraniu prébki
powietrza o objetosci 10 1 odpowiada stezeniom
1,0 + 40,0 mg/m>.

Roztwory wg punktu 5.7 i 5.8 sg nietrwale i na-
lezy je przygotowywa¢ w dniu wykonywania ana-
lizy.

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

6. Przyrzady pomiarowe i sprzet pomocniczy

6.1. Chromatograf gazowy ze spektrometrem
mas lub z detektorem FID

Stosowac chromatograf gazowy ze spektrometrem
mas, z programem akwizycji danych, programem
do sterowania chromatografem i spektrometrem,
bibliotekami wzorcowych widm mas oraz kom-
puterem. Dopuszcza si¢ zastosowanie chroma-
tografu gazowego z detektorem plomieniowo-
-jonizacyjnym (FID) wyposazonym w integrator
elektroniczny lub komputer.
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6.2. Kolby
Stosowa¢ kolby miarowe o pojemnosci: 1, 2, 5
i 100 ml

6.3. Kolumna chromatograficzna
Stosowa¢ kolumne chromatograficzng zapewnia-
jaca rozdzielenie 2-metoksypropan-1-olu od di-
siarczku wegla, metanolu oraz wigkszosci innych
rozpuszczalnikéw  wystepujacych jednoczesnie
w powietrzu, np. polarng kolumne o diugosci
60 m, $rednicy wewnetrznej 0,25 mm i grubosci
filmu 0,5 um.

6.4. Mikrostrzykawki
Stosowac¢ szklane mikrostrzykawki z igla do cieczy
o pojemnoéci: 10, 25, 50, 100, 250, 500 i 1000 pl.

6.5. Naczynka
Stosowac¢ szczelnie zamykane naczynka o pojem-
nosci 1 ml.

6.6. Pompa ss3ca
Stosowa¢ pompe ssaca z przeptywomierzem
umozliwiajaca pobieranie powietrza ze stalym
strumieniem objetosci do 10 I/h lub pompy indy-
widualne.

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

6.8. Waga
Stosowac wage analityczng umozliwiajacg wazenie
z doktadnoscia do 0,0002 g.

7. Przygotowanie rurek pochtaniajgcych

W rurce pochlaniajacej wg punktu 6.7 umiescic
na przewezeniu, w dluzszej czesci rurki, przegréd-
ke z pianki poliuretanowej lub wtdkna szklanego
o grubosci okolo 2 mm. Wsypa¢ 50 mg sorben-
tu wg punktu 5.9, umiesci¢ na nim przegrddke,
nastepnie wsypa¢ 100 mg sorbentu i ponownie
umiesci¢ przegrodke. Natychmiast po napelnieniu
rurke zamkna¢ zatyczkami. Dopuszcza si¢ stoso-
wanie gotowych rurek pochlaniajacych dostep-
nych w handlu.

8. Pobieranie probek powietrza

Przy pobieraniu probki powietrza nalezy stoso-
wac sie¢ do wymagan normy PN-Z-04008-7-2002.
W miejscu pobierania probki zdja¢ zatyczki
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z rurki pochtaniajgcej, rurke umocowaé w pozycji
pionowej i polaczy¢ z urzadzeniem zasysajacym
od strony krotszej warstwy sorbentu. Nastepnie
przepusci¢ 10 1 (0,010 m®) badanego powietrza
ze strumieniem objetosci do 10 1/h i szczelnie za-
mkna¢ rurke zatyczkami. Pobrane prébki, prze-
chowywane w lodéwce, zachowuja trwato$¢ do
7 dni. Zaleca si¢ stosowanie pomp do dozymetrii
indywidualne;j.

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 30°C
- I'szybkos¢ przyrostu
temperatury 5°C/min
- izoterma posrednia 100 °C
- czas izotermy posredniej 1 min

- 1II szybko$¢ przyrostu temperatury

10 °C/min
- izoterma koncowa 200 °C
- czas izotermy koncowej 12 min
b) cis$nienie
- regulowane automatycznie
w trybie statego przeptywu 24 cm/s
- gaz no$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 zrédla jonow 230°C
- temperatura filtra
kwadrupolowego 150 °C
- rodzaj jonizacji EI
- rejestrowane jony dodatnie
- tryb pracy scan
- rejestrowane masy 10 +250 Th
- napiecie powielacza jonéw
w trybie »autotune”.
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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 pl lub automa-
tycznym dozownikiem wprowadzi¢ do chromato-
grafu po 1 ul roztworéw wzorcowych roboczych
wg punktu 5.8. Wykona¢ co najmniej dwukrotne
oznaczanie danego roztworu wzorcowego, od-
czyta¢ powierzchnie pikéw wg wskazan integra-
tora i obliczy¢ $rednig arytmetyczng dla kazdego
roztworu. Réznica miedzy wynikami pomiaréw
a wartoscig $rednig nie powinna by¢ wieksza
niz 5% tej wartodci. Nastepnie wykresli¢ krzywa
wzorcows, odkiadajac na osi odcigtych zawarto$é
2-metoksypropan-1-olu wyrazonag w mg w 1 ml
roztworu wzorcowego (co odpowiada zawartosci
w probcee), a na osi rzednych odpowiadajace im
powierzchnie pikéw wg wskazan integratora.

Dopuszcza si¢ korzystanie z automatycznego
wzorcowania i generacji raportéw 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 pochlaniajacej wg rozdziatu 7 do naczynek
wg punktu 6.5. Naczynka zakapslowa¢ lub zakre-
ci¢ i z kazdym postepowaé w nastepujacy sposob:
w uszczelce umiesci¢ igle od strzykawki w celu wy-
réwnania ci$nienia, a przez drugg igle wprowadzi¢
strzykawka 1 ml roztworu do eluacji wg punktu
5.5. Igly usung¢, a naczynka pozostawi¢ szczelnie
zamkniete przez 30 min i wstrzgsac co pewien czas
ich zawarto$¢. 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 pikow wg wskazan integratora,
obliczy¢ s$rednig arytmetyczng. Rdznica miedzy
wynikami pomiaréw a wartoscig $rednig nie po-
winna by¢ wieksza niz 5% tej wartosci. Zawar-
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tos¢ 2-metoksypropan-1-olu w prébee odczytaé
z wykresu krzywej wzorcowej lub wyliczy¢.
W taki sam sposob wykonac oznaczanie zawartosci
2-metoksypropan-1-olu w roztworze znad krét-
szej warstwy sorbentu. Zawarto$¢ substancji ozna-
czana w krotszej warstwie sorbentu nie powinna
przekracza¢ 10% zawartosci oznaczanej w dluz-
szej warstwie. W przeciwnym wypadku wynik na-
lezy traktowac¢ jako orientacyjny.

12. Wyznaczanie wspétczynnika desorpgji

Do pieciu naczynek wg punktu 6.5 wsypac po 100 mg
sorbentu wg punktu 5.9 i doda¢ mikrostrzykaw-
ka po 20 pl roztworu wzorcowego podstawowego
wg punktu 5.6. Zawarta w tej objetosci ilo$¢ 2-me-
toksypropan-1-olu odpowiada ilosci w 10-litrowe;j
probce powietrza o stezeniu zblizonym do war-
tosci NDS. Naczynka szczelnie zamkna¢ i pozo-
stawi¢ do nastgpnego dnia. Po tym czasie wpro-
wadzi¢ do naczynek po 1 ml roztworu do eluacji
wg punktu 5.5 i dalej postepowac jak z probkami
badanymi wg rozdzialu 11. Przygotowac takze
probke kontrolng zawierajaca 100 mg sorbentu
i 1 ml roztworu do eluacji wg punktu 5.5. Jedno-
cze$nie wykona¢ oznaczanie co najmniej trzech
roztworéw  poréwnawczych przygotowanych
przez wprowadzenie 20 pl roztworu wzorcowego
podstawowego wg punktu 5.6 do naczynek zawie-
rajacych po 1 ml roztworu do eluacji wg punktu
5.5. Wspdlczynnik desorpcji 2-metoksypropan-
-1-olu (d) obliczy¢ wedlug wzoru:

_(R,—P)
P

P

d

2

w ktérym:

P, —$rednia powierzchnia pikéw 2-metoksy-
propan-1-olu z chromatograméw roztwo-
ru po desorpcji, wg wskazan integratora,

P,— $rednia powierzchnia pikdéw o czasach
retencji 2-metoksypropan-1-olu z chro-
matogramow roztworu kontrolnego, wg
wskazan integratora,

P,~ $rednia powierzchnia pikéw 2-metoksy-
propan-1-olu z chromatogramow roztwo-
réw poréwnawczych, wg wskazan integra-
tora.

Nastgpnie obliczy¢ $rednig warto$¢ wspot-
czynnika desorpcji 2-metoksypropan-1-olu (d)
jako $rednig arytmetyczng otrzymanych warto$ci.

Rdznice miedzy wynikami a warto$cig $rednig nie
powinny by¢ wigksze niz £5% tej wartosci. Wspot-
czynnik desorpcji nalezy zawsze wyznacza¢ dla
nowej partii sorbentu.

13. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie 2-metoksypropan-1-olu (X) w badanym
powietrzu obliczy¢ w miligramach na metr sze-
$cienny wg wzoru:

_mmy

X =
V.-d

2

w ktérym:

m,—masa 2-metoksypropan-1-olu w roztworze
znad dluzszej warstwy sorbentu odczytana
z krzywej wzorcowej, w miligramach,

m,—masa 2-metoksypropan-1-olu w roztworze
znad kroétszej warstwy sorbentu odczytana
z krzywej wzorcowej, w miligramach,

V - objetos¢ powietrza przepuszczonego przez
rurke pochlaniajaca, w metrach szescien-

_ nych,

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