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Weglowodory aromatyczne
— metoda oznaczania
Z zastosowaniem probnikow
pasywnych

Weglowodory aromatyczne maja duze zastosowanie w przemysle, najczgsciej stosuje
si¢ je jako rozpuszczalniki. Uktad oddechowy jest gldéwna droga wchtaniania tych substancji
w warunkach narazenia zawodowego pracownikéw. Moga réwniez niektore z nich wchiania¢
si¢ przez nieuszkodzong skore.

Tabela 1. Podstawowe dane o wybranych weglowodorach aromatycznych

N%Z‘Va Numer CAS | Wzér chemiczny | Masa mol., GQStOé}é’ TemP . WSP&?_Z'
zwiazku g/mol g/cm wrzenia, | dyfuzji,
wtemp.20°C|  °C  |cmis- 100
Benzen 71-43-2 CeHs 78,11 0,879 80,09 9,32
Toluen 108-88-3 C¢HsCH; 92,14 0,867 110,63 8,49
Etylobenzen |100-41-4 CeHsC,Hs 106,17 0,867 136,15 7,55
m-Ksylen 1330-20-7 Ce¢H4(CHs), 106,17 0,864 139,10 6,88
0-Ksylen 1330-20-7 Ce¢H4(CHs), 106,17 0,880 144,41 7,27
p-Ksylen 1330-20-7 CsHy(CHz3), 106,17 0,861 138,35 6,70
Kumen 98-82-8 C¢HsCH(CH3;), 120,19 0,862 152,39 6,77
Styren 100-42-5 C¢HsCH=CH, 104,15 0,906 145-146 7,01

Benzen jest stosowany w wielu procesach jako rozpuszczalnik lub surowiec wyjscio-
wy do dalszej syntezy. W przemysle stosuje si¢ przewaznie benzen techniczny o temperaturze
wrzenia 80 + 100 °C i nazwie handlowej Benzol. Zawiera on 70 + 80% benzenu, a pozostata

149




Podstawy i Metody Oceny Srodowiska Pracy 2000, R. 16, nr 3(25), 5. 149 - 158.

cze$¢ to toluen, ksylen oraz inne zanieczyszczenia. Mozliwos$¢ zatru¢ wystepuje przede
wszystkim w przemys$le gumowym, chemicznym, farmaceutycznym, farb i lakierow, a ostat-
nio w przemysle tworzyw sztucznym. Benzen wchtania si¢ gléwnie z drog oddechowych,
rzadko przez skorg i z przewodu pokarmowego. U ludzi wchtanianie par benzenu w ptucach
wynosi 62 + 75%, gdy stezenie benzenu w powietrzu wynosi 20 + 200 mg/m’. Wchlanianie
ciektego benzenu przez skorg stanowi réwniez istotny problem narazenia zawodowego. Wy-
niki badan przeprowadzonych u zwierzat narazonych na dziatanie benzenu znaczonego izoto-
powo wskazuja, ze sam benzen, a zwlaszcza jego metabolity (np. fenol) wiaza si¢ z biatkami
watroby, szpikiem kostnym, biatkami nerek, $ledziony, krwi i mig$ni. Na pierwszy plan dzia-
fania toksycznego benzenu wysuwa si¢ jego dziatanie narkotyczne na o$rodkowy uktad ner-
wowy. Benzen powoduje uszkodzenie uktadu nerwowego, uszkodzenie szpiku kostnego (u
ludzi narazonych na benzen prowadzi to do wystapienia biataczki). Zatrucie inhalacyjne lub
doustne przy niewielkim narazeniu przebiega z bolami i zawrotami glowy, ogdlnym oslabie-
niem, euforia, nudno$ciami 1 wymiotami. Znaczne narazenie na dzialanie benzenu zmienia
obraz objawdw, wystepuja zaburzenia widzenia, szybki 1 ptytki oddech, drzenie konczyn,
pojawiaja si¢ zaburzenia rytmu serca, utrata przytomnos$ci, porazenie oraz $piaczka, podczas
ktorej moga wystapi¢ majaczenia i gwattowne pobudzenia. Skazenie skéry powoduje jej po-
draznienie, ztuszczanie i1 pegkanie. Zatrucie przewlekte, zwykle inhalacyjne, rozpoczyna si¢
utratg faknienia, boélami glowy, sennoscia lub pobudliwoscia oraz bladoscia powtok. Rozwija
si¢ niedokrwistos¢, ktora moze przejs¢ w aplazje szpiku. Obserwuje si¢ krwawe wybroczyny,
ktérym towarzyszy przedluzony czas krwawienia. Wystegpujace biataczki sa opisywane jako
powiktania zatrucia benzenem (u pracownikOw narazonych na pary benzenu biataczki wyste-
puja 5 + 10 razy cze$ciej niz w populacji narazonej). Zgony spowodowane przewlektym za-
truciem benzenem lub toluenem wystepuja po cigzkiej aplazji szpiku, niedokrwistosci, mar-
twicy lub zwyrodnieniu thuszczowym mig$nia sercowego, watroby i nadnerczy oraz po rozle-
glych wewnatrzustrojowych zmianach krwotocznych. Dziatania odleglte polega przede
wszystkim na mozliwosci wystapienia bialaczki. U zwierzat istnieje mozliwo$¢ wystapienia,
w p6éznym okresie po zatruciu, zmian nowotworowych watroby lub ptuc. Metody oceny nara-
Zenia opieraja si¢ z jednej strony na pomiarze st¢zenia benzenu w powietrzu w miejscu pracy,
z drugiej — na pomiarze ilo$ci wydalonego z moczem fenolu u os6b narazonych.

Toluen (metylobenzen) jest jednym z produktow suchej destylacji wegla. Mozna go
rowniez otrzymywac ze smoly pogazowej, przez pirogeniczny rozklad ropy naftowej lub
przez katalityczna aromatyzacj¢ normalnych parafin i naftalenéw. Toluen techniczny zawiera
zawsze, jako domieszki, nieznaczne ilo$ci benzenu 1 ksylenu. Toluen jest ciecza dwa razy
mniej lotna od benzenu. Ten fakt oraz mniejsza od benzenu toksycznos$¢ toluenu, wynikajaca
z jego biotransformacji, okresla jego czgste uzywanie w przemysle, przede wszystkim jako
rozpuszczalnika farb i lakierow oraz jako produkt wyjSciowy w syntezie barwnikoéw orga-
nicznych oraz materiatow wybuchowych. W tych dziedzinach przemystu istnieja warunki
narazenia na pary toluenu lub na bezposredni kontakt ze skora. Toluen dobrze wchtania si¢ z
drog oddechowych, a retencja jego par w ptucach wynosi poczatkowo 70%, a nastgpnie ustala
si¢ na poziomie 57%. Rowniez dobrze wchiania si¢ przez skor¢ toluen ciekty oraz jego roz-
twory wodne. Czg$¢ wchionigtego do organizmu toluenu (ok. 20%) wydala si¢ w stanie nie-
zmienionym, natomiast 80% ulega biotransformacji do kwasu benzoesowego. Toluen ma
dziatanie toksyczne podobne do benzenu, jakkolwiek dziata silniej na uktad nerwowy 1 sil-
niejsze jest jego dziatanie drazniace, natomiast na uklad krwiotworczy toluen dziata stabiej
niz benzen, a wywotane zmiany we krwi sa odmienne od zmian wywotanych przez benzen.
Objawy zatrucia charakteryzuja si¢ przede wszystkim objawami ze strony uktadu nerwowego.
Przy zatruciu toluenem moze znacznie szybciej dojs¢ do porazenia waznych dla zycia osrod-
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kow nerwowych niz przy zatruciu benzenem. Zatrucie ostre rozpoczyna si¢ bélami glowy,
oszotomieniem, nudno$ciami, wymiotami, zaburzeniami rOwnowagi i utrata przytomnosci.
Zatrucie przewlekle charakteryzuje si¢ podraznieniem bton $luzowych, zapaleniem spojoéwek,
gardla, pojawieniem si¢ zaburzen nerwowych, zawrotami i bolami glowy, bélami w okolicy
serca oraz wzmozonymi odruchami $ciggnowymi 1 drzeniem konczyn. Objawom tym towa-
rzysza nudno$ci, wymioty, brak taknienia i ogélna blados¢ powtok. We krwi obserwuje si¢
zmniejszenie liczby krwinek czerwonych oraz zmiang ich wielkosci i ksztattu. U 0sob prze-
wlekle zatrutych toluenem wystgpuje zwigkszona wrazliwos$¢ na etanol. Dziatan odlegtych nie
opisano, jakkolwiek niektorzy badacze obserwowali zwigkszony procent 0sob chorych psy-
chicznie u emerytowanych pracownikéw przewlekle zatrutych toluenem.

Etylobenzen jest ciecza latwo palna, wystgpujaca w warunkach przemystowych w
ropie naftowej, benzynach, smole pogazowej oraz jej frakcjach i produktach. Stosuje si¢ ja w
przemysle chemicznym do wyrobu mas plastycznych, jako surowiec wyjsciowy do syntezy
styrenu. W czystej postaci jest stosowany jako rozpuszczalnik farb i lakieréw. W wymienio-
nych dziedzinach przemystu moga powstawa¢ warunki narazenia na pary i mgly etylobenzenu
lub bezposredni jego kontakt ze skéra. Dziatanie toksyczne etylobenzenu jest podobne do
dzialania benzenu, ma jednak znacznie mniejsze natgzenie skutkéw. Przede wszystkim ujaw-
nia si¢ jego dziatanie narkotyczne. Wsrdd ostrych objawdw zatrucia parami etylobenzenu
dominuje jego dziatanie na blony S$luzowe nosa i krtani. Wystgpuje uczucie "Sciskania
w piersiach", zawroty gtowy i utrata przytomnosci. Zatrucie przewlekle przebiega z uczuciem
pieczenia w gardle, boélem oczu, lzawieniem oraz stanami podniecenia przechodzacymi w
sennos¢. Dziatania odleglego nie stwierdzono.

m-Ksylen, o-ksylen i p-ksylen (dimetylobenzen) to ciecz fatwo palna, bezbarwna,
o charakterystycznym zapachu zblizonym do benzenu. Jest okoto 4,5-krotnie mniej lotna od
benzenu. Otrzymuje si¢ ja ze smoty pogazowej lub przez aromatyzacj¢ ropy naftowej. W wa-
runkach przemyslowych wystgpuje w ropie naftowej, produktach krakowania ropy i suchej
destylacji wegla oraz w tupkach bitumiczcznych. Zatrucia ksylenem wystepuja gtownie w
przemysle petrochemicznym, w poligrafii, gdzie jest stosowany jako rozpuszczalnik farby
drukarskiej, w koksochemii, gdzie ksylen wystepuje jako jeden z produktow suchej destylacji
wegla, przy produkcji farb i lakierow, w czasie syntezy barwnikow organicznych oraz jako
rozpuszczalnik dla niektorych srodkéw ochrony roslin. Zatrucia te w warunkach przemysto-
wych powstaja gtdéwnie przez wchtanianie par ksylenu. Ksylen wchiania si¢ z drég oddecho-
wych, z przewodu pokarmowego i przez skore. Wchianianie par ksylenu w ptucach zalezy od
jego stezenia w powietrzu 1 waha si¢ w granicach 65 + 87%. Szybko$¢ wchtaniania przez sko-
re ksylenu w postaci cieklej wynosi $rednio 67 mg/cm® na 1h. Ksylen w matych iloéciach
moze si¢ kumulowa¢ w tkance tluszczowej, nadnerczach, szpiku, §ledzionie i tkance nerwo-
wej. Mechanizm dziatania toksycznego jest $cisle powiazany z powinowactwem ksylenu do
tkanki ttuszczowej, a przede wszystkim do tkanki nerwowej i do szpiku. Powoduje to dziata-
nie narkotyczne ksylenu oraz dziatanie prowadzace do aplazji szpiku kostnego. Objawy za-
trucia w przypadku ksylenu wiaza si¢ $cisle z mechanizmem dziatania toksycznego, a wigc
obserwuje si¢, stabiej wyrazone niz przy benzenie objawy narkotyczne. Zatrucie ostre (inha-
lacyjne lub doustne) charakteryzuje si¢ w cigezkich przypadkach utrata przytomnosci, a po
przebudzeniu wystgpuje podniecenie, bol gtowy i zoladka oraz bezsennos¢, a w 1zejszym za-
truciu — zmgczenie, zawroty glowy, nudnosci, wymioty, dr¢twienie rak i ndg oraz zaburzenia
w oddychaniu i niepokdj. W zatruciu przewlektym (inhalacyjnym) obserwuje si¢ zaburzenia
nerwowe, bole glowy, zmegczenie, zawroty gtowy i1 senno$¢ na przemian z silnym podniece-
niem oraz drzenie rak i ndg. Niezaleznie od tego wystgpuje brak taknienia, wymioty, skton-
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no$¢ do biegunek i stodkawy smak w ustach. Ksylen dziatajacy dlugotrwale powoduje po-
draznienie bton $luzowych, niezyt nosa i gardfa.

Kumen (izopropylobenzen) znalazt w przemysle powszechne zastosowanie
w syntezie fenolu, acetonu (tzw. metoda kumenowa), acetofenonu i o-metylostyrenu. Jest to
bezbarwna, tatwo palna i nierozpuszczalna w wodzie ciecz. Podstawowymi symptomami za-
trucia kumenem sa: podraznienie oczu, blon sluzowych, bol gtowy, odczyny skorne, narkoza
oraz $piaczka.

Styren (winylobenzen, fenyloeten) jest stosowany jako substancja wyjSciowa
w syntezie tworzywa sztucznego — polistyrenu. Jest to bezbarwna lub lekko zottawa ciecz,
o oleistej konsystencji i duzym wspotczynniku zatamania $wiatta. Pod dziataniem $§wiatla
styren ulega powolnej polimeryzacji i utlenianiu, tworzac wybuchowe nadtlenki. Objawy za-
trucia styrenem sa podobne jak w przypadku innych weglowodoréw aromatycznych,
a w szczegolnosci kumenu.

W rozporzadzeniu ministra pracy i polityki socjalnej z dnia 17 czerwca 1998 r. (Dz. U.
nr 79, poz. 513) okre§lono wartosci dopuszczalnych stezen NDS i NDSCh dla nastepujacych

zwiazkow weglowodorow aromatycznych (tab. 2):

Tabela 2. NajwyZsze dopuszczalne warto$ci stezenia (NDS i NDSCh) weglowodoréw aromatycz-

nych przyjete w Polsce
Nazwa zwiazku NDS, NDSCh,
mg/m’ mg/m’

Benzen” 10 40
Toluen 100 350
Etylobenzen 100 350
m-Ksylen"” 100 350
o0-Ksylen™ 100 350
p-Ksylen™ 100 350
Kumen 100 350
Styren 50 200

" Migdzyresortowa Komisja ds. NDS i NDN zatwierdzita zweryfikowana warto$¢ NDS dla benzenu
na poziomie 1,6 mg/m’. Wartosci NDSCh nie ustalono.
Suma izomerdéw ksylenu.

Hk

PROCEDURA ANALITYCZNA

1. Zakres stosowania metody

Metode stosuje si¢ do oznaczania benzenu, toluenu, etylobenzenu, m-ksylenu,
o-ksylenu, p-ksylenu, kumenu i styrenu wystepujacych tacznie lub pojedynczo w powietrzu
na stanowisku pracy. Czas pobierania probki dla poszczegdlnych substancji oraz najmniejsze
stezenia tych substancji, jakie mozna oznaczy¢, stosujac opisywana metodg, podano w
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tabeli 3. Oznaczalno$¢ metody dla czaséw pobierania probki innych niz podane w tablicy
mozna obliczy¢ z proporcji podanej w pkt. 11.

Tabela 3. Oznaczalno$¢ metody w zaleznoSci od czasu pobierania prébki

. Ozna.czalno.sc przy Ozna.czalno.sc PIZY | przelicznik | Czas pobierania
Nazwa zwigzku czasie pobierania czasie pobierania P. 6bki. min
probki 30 min, probki 8 h, mg/m’ ! p ’
mg/m’

Benzen 0,23 0,01 2,05 15+480
Toluen 0,26 0,02 1,87 15+1440
Etylobenzen 0,29 0,02 1,66 15+1440
m-Ksylen 0,32 0,02 1,52 15+1440
0-Ksylen 0,30 0,02 1,60 15+1440
p-Ksylen 0,33 0,02 1,47 15+1440
Kumen 0,32 0,02 1,49 15+1440
Styren 0,31 0,02 1,54 15+1440

2. Zasada metody

Metoda polega na adsorpcji wymienionych w pkt.1. substancji na weglu aktywnym w
prébniku pasywnym o konstrukcji przedstawionej na rys. 1. Transport substancji oznaczanych
z badanego powietrza do wngtrza probnika odbywa si¢ przez dyfuzje (bez pompowania po-
wietrza). Szybko$¢ pobierania probki jest okres§lona wymiarami probnika oraz wspotczynni-
kiem dyfuzji substancji oznaczanej przez powietrze. Po ekspozycji probnika substancje de-
sorbuje si¢ z wegla aktywnego disiarczkiem wegla 1 oznacza metoda chromatografii gazowe.
Wynik oznaczania oblicza si¢ z masy substancji oznaczonej w probniku, czasu narazenia oraz
empirycznego przelicznika.

3. Wytyczne ogélne

Ze wzgledu na toksyczny charakter disiarczku wegla i wymienionych w pkt.1. weglo-
wodorow aromatycznych, wszystkie czynno$ci zwigzane ze stosowaniem tych substancji na-
lezy wykonywa¢ pod sprawnie dzialajacym wyciagiem. Podczas analizy nalezy stosowa¢ od-
czynniki o czysto$ci co najmniej cz.d.a.

4. Odczynniki i roztwory

Do wykonania oznaczenia niezbgdne sa nastepujace odczynniki i roztwory:

a) disiarczek wegla bez zanieczyszczen o czasach retencji zblizonych do czaséw re-
tencji oznaczanych chlorowanych weglowodorow alifatycznych,

b) gazy sprezone do chromatografu gazowego: azot zgodnie z wymaganiami zawar-
tymi w normie PN-71/C-84912 gatunek I, powietrze wedlug wymagan zawartych w normie
PN-74/C-84913 gatunek I, wodor wedlug wymagan zawartych w normie PN-61/C-84908
gatunek I. Jezeli stosowany chromatograf gazowy wymaga stosowania gazow o wigkszej czy-
stosci, to nalezy zastosowac si¢ do zalecen producenta chromatografu,

c) wegiel aktywny formowany, o granulacji 0,3 + 0,6 mm, wedlug wymagan zawar-
tych w normie PN-90/C-97554 gatunek I,
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d) wzorce do chromatografii: benzen, toluen, etylobenzen, p-ksylen, m-ksylen,
o-ksylen, kumen i styren,

e) roztwor podstawowy wszystkich substancji wymienionych w pkt.1. sporzadzony w
disiarczku wegla. Do kolby miarowej o pojemnosci 10 ml wprowadzi¢ okoto 5 ml disiarczku
wegla, a nastgpnie za pomoca pipety automatycznej zaopatrzonej w koncoéwke szklana Pa-
steura dozowac¢ pod powierzchni¢ disiarczku wegla po 200 pl czystych substancji wzorco-
wych: benzenu, toluenu, etylobenzenu, ksylenow, kumenu i styrenu. Roztwor dopetni¢ do
kreski disiarczkiem wegla 1 wymieszaé. Roztwor jest trwaty przez 3 miesiace pod warunkiem
przechowywania w szczelnie zamknigtym naczyniu szklanym w lodowce,

f) roztwor wzorcowy posredni I. Do kolby miarowej o pojemnosci 10 ml wprowadzié¢
1 ml roztworu podstawowego wg pkt. 41) i dopeti¢ do kreski disiarczkiem wegla. Trwalos¢
roztworu wynosi 7 dni,

g) roztwor wzorcowy posredni II. Do kolby miarowej o pojemnosci 10 ml wprowa-
dzi¢ 1 ml roztworu wzorcowego posredniego I wg p.4j) i dopetni¢ do kreski disiarczkiem we-
gla. 1 ml tego roztworu zawiera: 175,8 ug benzenu, 173,4 pg toluenu, 173,4 ng etylobenzenu,
172,8 ng m-ksylenu, 176,0 pug o-ksylenu, 172,2 ng p-ksylenu, 172,4 pg kumenu, 181,2 pug
styrenu. Trwalo$¢ roztworu wynosi 7 dni,

h) roztwory wzorcowe robocze: do zakrgcanych naczynek o pojemnosci 1,5 ml od-
mierzy¢ za pomoca pipety automatycznej nastgpujace objetosci roztworu wzorcowego po-
sredniego II: 1,0; 0,8; 0,6; 0,4; 0,2; 0,1 1 0,05 ml. Nastgpnie do tych samych naczynek odpipe-
towa¢ nastepujace objetosci disiarczku wegla: 0; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 0,9 1 0,95 ml. Trwatos¢
roztworéw wynosi 24 h.

5. Aparatura, przyrzady i materialy

Do wykonania oznaczenia nalezy przygotowac:

a) chromatograf gazowy z detektorem plomieniowo-jonizacyjnym i z systemem reje-
stracji, np. Hewlett Packard HP 6890. Zaleca si¢ stosowanie chromatografu przystosowanego
do pracy z kolumnami kapilarnymi,

b) kolumng chromatograficzna pozwalajaca na rozdzielania wszystkich wymienionych
w pkt. 1. substancji, np. HP-624. Kolumna nie musi dzieli¢ m-ksylenu i p-ksylenu, z warto$ci
NDS i NDSCh porownuje sig¢ sumg ksylenow,

¢) mikropipety automatyczne nastawne o pojemnosci 20 + 200 i 200 + 1000 pl ze
szklanymi koncowkami Pasteura,

d) mikrostrzykawki o pojemnos$ci 5 lub 10 pl,

e) naczynka szklane o pojemnosci 1,5 14 ml z zakretkami zaopatrzonymi w membra-
ny z gumy silikonowej pokryte jednostronnie warstwa teflonu. Czg$¢ nakrg¢tek ma dodatkowo
szklana koncowke Pasteura oraz kilkucentymetrowa kapilar¢ szklana przechodzace przez
membrang z gumy silikonowej,

f) probnik pasywny (rys. 1), ktory sktada si¢ z nastgpujacych czesci:

— uchwytu z identyfikatorem i zabka (do pomiaru ekspozycji indywidualnej) lub
uchwytu z zytka do zawieszania

— czes$ci Srodkowej o srednicy wewngtrznej 25 mm 1 glgbokosci 10 mm wykonane;j
z polietylenu

— zloza wegla aktywnego o objetosci 0,85 cm’

— dwoch polietylenowych pierscieni dociskajacych o srednicy wewngtrznej 20 mm
1 grubosci 2,8 mm

— krazka siateczki ze stali nierdzewnej o $rednicy 23 mm (oczko o $rednicy 0,2 mm,
grubos$¢ drutu 0,1 mm),
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— pierscienia o $rednicy wewngtrznej 20 mm z przegroda mikroporowata z wtok-
niny polipropylenowe;j
— zatyczki polietylenowe;j.

UCHWYT Z ZABKA

— | IDENTYFIKATOREM

CZESC SRODKOWA

ZLOZE WEGLA AKTYWNEGO

PIERSCIENIE DOCISKAJACE

SIATECZKA STALOWA

PIERSCIEN Z PRZEGRODA
MIKROPOROWATA

| t ZATYCZKA

Rys. 1. Schemat probnika pasywnego do zatezania weglowodoréw aromatycznych

Poszczegdlne czgsci probnika sa taczone ze soba na wcisk. Nalezy zwrdci¢ uwage na
dopasowanie czesci, co gwarantuje szczelno$¢ probnika po zamknigciu go zatyczka oraz
szczelno$¢ przylegania pierscienia z widkning polipropylenowa do czgséci srodkowej. Probniki
uszkodzone, na przyktad przez przebicie wtokniny polipropylenowej, powinny by¢ elimino-
wane z uzycia. Dwa karby na wewngtrznej $ciance czgsci srodkowej zapobiegaja ewentual-
nemu przesunigciu si¢ pierscieni dociskajacych i siateczki.

6. Przygotowanie probnikow do pobierania probek

Do czgsci srodkowej probnika wlozy¢ pierscien dociskajacy i dosuna¢ go do dna. Na-
stgpnie do probnika wsypac taka ilos¢ wegla aktywnego, aby catkowicie wypethi¢ przestrzen
wewnatrz pierScienia. Ztoze wegla przykry¢ siateczka ze stali nierdzewnej 1 docisna¢ ja dru-
gim pier$cieniem dociskajacym. Wylot czesci srodkowej zamknaé pierscieniem z widkning
polipropylenowa 1 zatyczka. Jezeli probniki maja by¢ przechowywane przed pomiarem dtuzej
niz przez 24 h, to nalezy je trzyma¢ zamknigte w szczelnych pojemnikach. Probniki przed
ekspozycja nie powinny by¢ przechowywane dtuzej niz 3 miesiace.

7. Warunki pracy chromatografu

Nalezy stosowac parametry pracy ukladu wedlug zalecen producenta chromatografu
i kolumny chromatograficznej do oznaczania lotnych substancji. Na przyktad dla chromato-
grafu HP 6890 i1 kolumny HP-624 warunki te sa nastgpujace:

— przeptyw gazu no$nego (wodoru) w temperaturze 35 °C — 5,3 ml/min

— doptyw powietrza do detektora 450 ml/min, wodoru 50 ml/min, azotu (make-up)
50 ml/min

— splitter: 1:20 lub 1:10
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— temperatura dozownika 220 °C

— temperatura detektora plomieniowo-jonizacyjnego 240 °C

— program temperaturowy: 35 °C przez 1 min, 10 °C/min do 180 °C, wygrzewanie w
temperaturze 180 °C przez 2 min.

Objetos¢ probki do chromatografu z kolumnami kapilarnymi powinna wynosi¢ 1 pl, a
do chromatografu z kolumnami pakowanymi 2 = 5 pl. Probke nalezy pobiera¢ w ten sposob,
aby do strzykawki wyptukanej uprzednio disiarczkiem wegla pobra¢ ok. 1 ul disiarczku we-
gla, nastgpnie zaciagna¢ nieco powietrza i dopiero wtedy pobra¢ odpowiednia porcje¢ badane-
go roztworu. Doktadna objetos¢ probki odczytaé, weiagajac tlok tak daleko, aby cata probka
byta widoczna na tle skali strzykawki. Optymalny przeplyw gazu no$nego nalezy tak dobrac¢
do stosowanego uktadu, aby osiagna¢ maksymalng sprawno$¢ kolumny.

8. Przygotowywanie skali wzorcow i sporzadzanie krzywych wzorcowych chro-
matografu

Wykona¢ po dwa chromatogramy roztworéw wzorcowych wg pkt. 4h). Wykresli¢
krzywe wzorcowe dla poszczegolnych substancji metoda najmniejszych kwadratéw, biorac
pod uwagge powierzchnie lub wysokosci odpowiednich pikow.

9. Pobieranie probek powietrza (ekspozycja probnikéw)

Miejsca i sposOb pobierania probek zaplanowac zgodnie z wymaganiami okreslonymi
w normie PN-89/Z-04008/07. Probniki przygotowac¢ wg pkt. 6. i ponumerowac, umieszczajac
oznaczenie na czesci srodkowej probnika. Jednoczesnie przygotowac kilka probnikow (co
najmniej 2 sztuki), ktére nie beda eksponowane.

W miejscu, w ktérym ma by¢ wykonany pomiar, usuwa si¢ zatyczke zamykajaca
srodkowa czg$¢ probnika. Polietylenowy uchwyt laczy si¢ z czgscia srodkowa probnika i ca-
tos¢ wiesza przy uzyciu zylki lub drucika w miejscu wybranym do pomiaru. Jezeli przepro-
wadzany jest pomiar narazenia indywidualnego pracownika, to probnik taczy si¢ z uchwytem
z identyfikatorem 1 przymocowuje zabka lub agratka do odziezy pracownika, w jego strefie
oddychania.

Czas ekspozycji probnikow powinien by¢ zgodny ze wzorem podanym w tablicy 3.
Czas ekspozycji, mierzony od chwili otwarcia probnika do chwili jego zamknigcia, powinien
zosta¢ wyznaczony z doktadnoscia do £ 1 min przy pomiarach chwilowych lub z doktadno-
$cig do + 5 min przy pomiarach kilkugodzinnych. Ekspozycj¢ nalezy zakonczy¢ przez zdjgcie
probnika i zamknigcie go zatyczka.

Podczas pomiaru nalezy wyznaczy¢ $rednia temperaturg¢ powietrza z doktadnoscia do
+ 5 °C. W ciagu 5 h od zakonczenia pobierania probki nalezy przesypaé wegiel aktywny z
probnikow pasywnych do zakrgcanych naczynek szklanych wg pkt. 5e). W tym celu probnik
nalezy roztozy¢ na cze$ci, zdejmujac zatyczke 1 wyjmujac pierscien z przegroda mikroporo-
watg oraz pierwszy pierscien dociskajacy wraz z siateczka ze stali nierdzewne;.

Wegiel aktywny przesypac przez maty lejek szklany do naczynka oznaczonego tym
samym numerem co dany probnik pasywny. Zakrecone naczynka z pobranymi probkami po-
wietrza mozna przechowywac przez 10 dni.

10. Wykonanie oznaczenia

Wymieni¢ nakrgtke w naczynku z pobrana probka powietrza na taka sama nakretke,
ale zaopatrzona w szklana koncowke Pasteura oraz kilkucentymetrowa kapilare szklana, ktore
przechodza przez membrang z gumy silikonowej. Za pomoca pipety automatycznej wprowa-
dzi¢ do naczynka 1 ml disiarczku wegla, dozujac go powoli przez koncowke Pasteura.
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Ekstrahowa¢ przez 5 min a nast¢pnie zamieni¢ nakr¢tki. Szczelnie zamknigty ekstrakt jest
trwaty przez 8§ h.

Do chromatografu wstrzykna¢ probke ekstraktu, postepujac wg pkt. 71) powtdrzyc
analiz¢ co najmniej jeden raz.

W celu identyfikacji substancji obecnych w prébcee, nalezy porownac czasy retencji
poszczegolnych substancji z czasami retencji substancji wzorcowych, okre§lonych w takich
samych warunkach oznaczania. W razie watpliwosci mozna doda¢ do probki roztwor wzor-
cowy 1 sprawdzi¢, czy pik danej substancji uleglt podwyzszeniu, ewentualnie przeprowadzi¢
analize probki na kolumnie o innej polarnosci lub za pomoca chromatografu z detektorem
masowym.

Odczyta¢ z chromatograméw badanej probki powierzchnie lub wysokosci pikow ba-
danych substancji. Z krzywych wzorcowych odczyta¢ zawarto$¢ poszczegdlnych substancji,
w pug na 1 ml ekstraktu.

11. Obliczenie wyniku oznaczania
Obliczy¢ stezenie x; oznaczanej substancji i na podstawie wzoru:

144 -m,
X, =—"
Pt

1

2

gdzie:

x; — $rednie stezenie substancji i w powietrzu, w mg/m’,

m; — masa substancji i oznaczona w probniku, w pg,

P; — empiryczny przelicznik dla substancji i odczytany z tablicy, zdefiniowany jako
masa substancji i oznaczona w probniku po 24-godzinnej ekspozycji probnika w powietrzu zawiera-
jacym 100 pg substancji i w 1 m’ powietrza, pg(substancji i)/100 pg (substancji i)/(m*-24 h),

t — czas ekspozycji probnika, w min.
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ANDRZEJ KALINA

Aromatic hydrocarbons — determination with passive sampling sorbent
desorption method

Summary

The method combines passive sampling and gas chromatography for the determination of
8 common aromatic hydrocarbons in workplace area. The analytes are preconcentrated on
active coal and solvent desorption with carbon disulphide is used. Both 8-hour and 30-minute
exposure periods are possible. The lower determination levels for benzene, toluene, ethylben-
zene, xylenes, izopropylbenzene and styrene are two, three orders of magnitude lower than
corresponding Polish exposure limits.
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