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Metoda polega na adsorpcji par 1,2-epoksy-3-fenoksypropanu na weglu aktywnym, desorpcji disiarczkiem
wegla i analizie chromatograficznej (GC-FID) otrzymanego roztworu.

Oznaczalno$é¢ metody wynosi 0,06 mg/m?.

UWAGI WSTEPNE

1,2-Epoksy-3-fenoksypropan jest bezbarwna, oleista ciecza. Rozpuszcza si¢ w wigkszosci roz-
puszczalnikow organicznych. Jest substancja palna, toksyczna, a jej pary sa cigzsze od powietrza,
gromadza si¢ przy powierzchni ziemi i w dolnych cze$ciach pomieszczen. W razie pozaru tworza
si¢ niebezpieczne produkty rozktadu — tlenki wegla.

1,2-Epoksy-3-fenoksypropan jest powszechnie stosowanym preparatem dodawanym do zy-
wic w celu zmniejszenia lepkosci. Stosowany jest przy produkcji farb, lakierow, klejow i powtok.
Dodawany jest rowniez do ci¢zszych frakcji ropy naftowej i1 asfaltu w celu ulatwienia ich transpor-
tu rurociagami.
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1,2-Epoksy-3-fenoksypropan jest substancja rakotworcza kategorii 2. 0 udowodnionym dzia-
taniu rakotworczym na czlowieka, jest substancja mutagenna kategorii 3. powodujaca mozliwe
ryzyko powstawania nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia, a takze substancja szkodliwa —
dziata szkodliwie przez drogi oddechowe i substancja drazniaca — dziata drazniaco na skor¢ oraz
drogi oddechowe.

Warto$¢ najwyzszego dopuszczalnego stgzenia (NDS) podana w rozporzadzeniu ministra
pracy i polityki spotecznej z dnia 29 listopada 2002 r. (DzU nr 217, poz. 1833 ze zm.) dla 1,2-
-epoksy-3-fenoksypropanu wynosi 0,6 mg/m®, a warto$¢ najwyzszego dopuszczalnego chwilowe-
go stezenia (NDSCh) — 3 mg/m®

PROCEDURA ANALITYCZNA

1. Zakres procedury

W niniejszej procedurze podano metod¢ oznaczania zawartosci 1,2-epoksy-3-fenoksypropanu w
powietrzu na stanowiskach pracy z zastosowaniem chromatografii gazowej z detekcja
ptomieniowo-jonizacyjna. Metode stosuje si¢ podczas badania warunkoéw sanitarnohigienicznych.
Najmniejsze stezenie 1,2-epoksy-3-fenoksypropanu, jakie mozna oznaczy¢ w warunkach
pobierania probek powietrza i wykonywania oznaczania opisanych w procedurze, wynosi 0,06 mg/m®.

2. Powolania normatywne

PN-Z-04008-7 ,,Ochrona czystosci powietrza — Pobieranie probek — Zasady pobierania probek
powietrza w §rodowisku pracy i interpretacji wynikow”.

3. Zasada metody

Metoda polega na adsorpcji par 1,2-epoksy-3-fenoksypropanu na weglu aktywnym, desorpcji di-
siarczkiem wegla i analizie chromatograficznej otrzymanego roztworu.

4. Wytyczne ogolne

4.1. Czystos¢ odczynnikow
Do analizy nalezy stosowac¢, o ile nie zaznaczono inaczej, odczynniki o stopniu czystosci co naj-
mniej cz.d.a.

4.2. Doktadnos¢ wazenia
Substancje stosowane w analizie nalezy wazy¢ z doktadno$cia do 0,0002 g.

4.3. Postgpowanie z substancjami niebezpiecznymi
Czynnosci zwiazane z rozpuszczalnikami organicznymi nalezy wykonywac pod sprawnie dziata-
jacym wyciagiem laboratoryjnym.

Zuzyte roztwory i odczynniki nalezy gromadzi¢ w przeznaczonych do tego celu pojemnikach
I przekazywaé do zaktadow zajmujacych sig ich unieszkodliwianiem.
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5. Odczynniki, roztwory i materiaty

5.1. 1,2-Epoksy-3-fenoksypropan
Stosowac¢ 1,2-epoksy-3-fenoksypropan wg punktu 4.1.

5.2. Disiarczek wegla
Stosowa¢ disiarczek wegla wg punktu 4.1.

5.3. Roztwor wzorcowy podstawowy 1,2-epoksy-3-fenoksypropanu
Do zwazonej kolby pomiarowej o pojemnos$ci 25 ml odmierzy¢ 7 pl (okoto 7,5 mg) 1,2-epoksy-3-
-fenoksypropanu wg punktu 5.1., kolbg zwazy¢, uzupeli¢ do kreski disiarczkiem wegla wg
punktu 5.2. i doktadnie wymieszaé. Stgzenie zwiazku w tak przygotowanym roztworze wynosi
0,3 mg/ml. Obliczy¢ doktadng zawartos$¢ 1,2-epoksy-3-fenoksypropanu w 1 ml roztworu.

Roztwor przechowywany w chtodziarce jest trwaly przez co najmniej 5 dni.

5.4. Roztwory wzorcowe robocze 1,2-epoksy-3-fenoksypropanu
Do szesciu kolb pomiarowych o pojemnosci 10 ml odmierzy¢ kolejno: 0,1; 0,2; 0,4; 0,6;
1i 2 ml roztworu wzorcowego podstawowego wg punktu 5.3., uzupetnié¢ do kreski disiarczkiem
wegla wg punktu 5.2. i wymieszaé. Zawarto$¢ 1,2-epoksy-3-fenoksypropanu w mikrogramach w
1 ml tak przygotowanych roztworéw wynosi odpowiednio: 3; 6; 12, 18; 30 i 60 pg.

Roztwory przechowywane w chtodziarce sa trwate przez co najmniej 5 dni.

5.5. Roztwor do wyznaczania wspolczynnika desorpcji
Do zwazonej kolby pomiarowej o pojemnosci 10 ml odmierzy¢ 50 pl (okoto 60 mg) 1,2-epoksy-3-
-fenoksypropanu wg punktu 5.1., nastgpnie kolbg zwazy¢, uzupetié¢ do kreski disiarczkiem wegla
wg punktu 5.2. i doktadnie wymiesza¢. Obliczy¢ stgzenie roztworu. Stgzenie zwiazku w tak
przygotowanym roztworze wynosi 6 mg/ml. Obliczy¢ doktadna zawarto$¢ 1,2-epoksy-3-fenoksy-
propanu w 1 ml roztworu.

Roztwor przechowywany w chtodziarce jest trwaly przez co najmniej 5 dni.

5.6. Gazy sprgzone do chromatografu
Stosowac hel jako gaz nos$ny, wodor i powietrze do detektora o czystosci wg instrukcji do chroma-
tografu.

6. Przyrzady pomiarowe i sprzet pomocniczy

6.1. Chromatograf gazowy
Stosowaé chromatograf gazowy z detektorem ptomieniowo-jonizacyjnym i elektronicznym inte-
gratorem.

6.2. Kolumna chromatograficzna
Stosowa¢ kolumne chromatograficzng umozliwiajaca rozdziat 1,2-epoksy-3-fenoksypropanu od
disiarczku wegla i innych substancji wystgpujacych jednocze$nie w badanym powietrzu, np.:
kolumng kapilarng z 2-nitrotereftalanem glikolu polietylenowego o dlugosci 50 m, S$rednicy
wewngtrznej 0,32 mm i grubosci filmu 0,5 pm.

6.3. Strzykawki do cieczy
Stosowac¢ strzykawki do cieczy o pojemnosci 51000 pl.

6.4. Naczynka do desorpcji
Stosowac naczynka szklane do desorpcji o pojemnosci okoto 3 ml z nakretkami wyposazonymi w
zawory 1 uszczelki silikonowe, co umozliwia pobieranie roztworu bez otwierania naczynek.
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6.5. Pompa ssaca
Stosowac pompe ssacq umozliwiajaca pobieranie probek powietrza ze stalym strumieniem objeto-
$ci wg punktu 7.

6.6. Rurki pochtaniajace
Stosowaé dostgpne w handlu gotowe rurki szklane wypelione dwiema warstwami wegla aktyw-
nego (100 i 50 mg) rozdzielonymi i ograniczonymi wioknem szklanym. Kazda uzywang parti¢
rurek zawierajacych wegiel aktywny nalezy zbada¢ zgodnie z punktem 11., ustalajac wspolczyn-
nik desorpcji dla 1,2-epoksy-3-fenoksypropanu.

7. Pobieranie probek powietrza

Probki powietrza nalezy pobiera¢ zgodnie z zapisem w normie PN-Z-04008-7. W miejscu pobie-
rania probek przez rurke pochtaniajaca wg punktu 6.6. przepusci¢ do 50 1 badanego powietrza ze
stalym strumieniem objetosci nie wigkszym niz 10 I/h. Pobrane prébki przechowywane w zamra-
zalniku chtodziarki zachowuja trwatos$¢ przez 6 dni.

8. Warunki pracy chromatografu

Warunki pracy chromatografu nalezy tak dobraé, aby uzyskaé rozdziat 1,2-epoksy-3-fenoksy-
propanu od disiarczku wegla oraz innych substancji jednoczesnie wystgpujacych w badanym po-
wietrzu.

W przypadku stosowania kolumny chromatograficznej o parametrach wg punktu 6.2. przy-
ktadowe warunki wykonania oznaczania sa nastgpujace:

— temperatura kolumny 200 °C

— temperatura dozownika 260 °C

— temperatura detektora 260 °C

— strumien objetosci helu przez kolumneg 1 ml/min

— strumien objetosci wodoru 40 ml/min
— strumien objetosci powietrza 400 ml/min
— dzielnik prébki 10: 1.

9. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Do chromatografu wstrzykna¢ strzykawka wg punktu 6.3. po 2 pl roztworow wzorcowych
roboczych wg punktu 5.4. Przed pobraniem probki do wstrzykniecia strzykawke nalezy
wielokrotnie przeptuka¢ odmierzanym roztworem. Wykona¢ dwukrotny pomiar z kazdego
roztworu wzorcowego. Odczyta¢ powierzchnie pikow wedlug wskazan integratora i obliczy¢
$rednig arytmetycznga. Roznica miedzy wynikami oznaczan a warto$cig $rednia nie powinna by¢
wigksza niz 5% wartoSci $redniej. Nastepnie wykresli¢ krzywa wzorcowa, odkladajac na osi odcigtych
zawarto$¢ 1,2-epoksy-3-fenoksypropanu w 1 ml roztworé6w wzorcowych w mikrogramach, a na osi
rzednych — odpowiadajace im $rednie powierzchnie pikow.
Dopuszcza si¢ automatyczne integrowanie danych i sporzadzanie krzywej wzorcowej
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10. Wykonanie oznaczania

Po pobraniu probki powietrza przesypa¢ oddzielnie kazda warstwe wegla z rurki pochtaniajacej do
naczynek wg punktu 6.4. Nastgpnie doda¢ strzykawka wg punktu 6.3. po 1 ml desorbentu wg
punktu 5.2., naczynka szczelnie zamkna¢ i pozostawi¢ na 30 min, wstrzasajac CO pewien czas ich
zawarto$cig. Nastgpnie pobra¢ po 2 pl roztworu znad dtuzszej warstwy sorbentu i badaé
chromatograficznie w warunkach okreslonych w punkcie 8. Z kazdego roztworu nalezy wykonac
dwukrotny pomiar. Odczyta¢ z uzyskanych chromatogramow powierzchnie pikow 1,2-epoksy-3-
-fenoksypropanu wg wskazan integratora i obliczy¢ s$rednia arytmetyczna. Réznica migdzy
wynikami nie powinna by¢ wigksza niz + 5% tej wartoSci. Z krzywych wzorcowych odczytaé
zawarto$¢ oznaczanej substancji w 1 ml badanego roztworu.

W taki sam sposob wykonaé¢ oznaczanie 1,2-epoksy-3-fenoksypropanu w roztworze znad
krotszej warstwy sorbentu. Tlo$¢ substancji oznaczonej w krotszej warstwie sorbentu nie powinna
przekracza¢ 10% ilosci oznaczonej w diuzszej warstwie, w przeciwnym razie wynik nalezy
traktowac jako orientacyjny.

11. Wyznaczanie wspodlczynnika desorpcji

Do pigciu naczynek wg punktu 6.4. przesypa¢ dtuzsza (100 mg) warstwe wegla aktywnego z rurki
pochtaniajacej wg punktu 6.6. Nastepnie doda¢ po 5 pl roztworu do desorpcji wg punktu 5.5. W
szostym naczynku przygotowa¢ probke kontrolna zawierajaca tylko wegiel. Naczynka szczelnie
zamkna¢ i pozostawi¢ do nastgpnego dnia. Nastgpnie doda¢ strzykawka wg punktu 6.3. po 1 ml
desorbentu wg punktu 5.2. Naczynka ponownie zamkna¢ i przeprowadzi¢ desorpcje w ciagu 30 min,
wstrzasajac co pewien czas ich zawarto$cia. Jednoczesnie wykona¢ oznaczanie badanej substancji
w co najmniej trzech roztworach poréwnawczych, przygotowanych przez dodanie do 1 ml
desorbentu wg punktu 5.2. po 5 ul roztworu do desorpcji wg punktu 5.5. Oznaczanie badanej
substancji wykona¢ wedtug punktu 10.

Wspotczynnik desorpcji dla 1,2-epoksy-3-fenoksypropanu (d ) obliczy¢ na podstawie wzoru:

P,-P,
P i)

p

d:

w ktorym:
P4 — $rednia powierzchnia piku 1,2-epoksy-3-fenoksypropanu na chromatogramach roztwo-
réw po desorpcji,
P, — $rednia powierzchnia piku o czasie retencji 1,2-epoksy-3-fenoksypropanu na chromato-
gramach roztworu kontrolnego,
P, — $rednia powierzchnia piku 1,2-epoksy-3-fenoksypropanu na chromatogramach roztwo-
réw porownawczych.

Nastgpnie obliczy¢ Srednig wartos¢ wspotezynnikow desorpcji dla 1,2-epoksy-3-fenoksy-
propanu (d ) jako $rednig arytmetyczna otrzymanych wartosci (d ).

Wspdltczynnik desorpcji nalezy zawsze oznacza¢ dla kazdej nowej partii rurek pochtania-
jacych.
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12. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie 1,2-epoksy-3-fenoksypropanu (X) w badanym powietrzu obliczy¢ w miligramach na metr
sze$cienny na podstawie wzoru:

_(mmy)
V.-d

X

w ktorym:
m; — masa 1,2-epoksy-3-fenoksypropanu w roztworze znad dhuzszej warstwy sorbentu odczytana
z krzywej wzorcowej, w mikrogramach,
m, — masa 1,2-epoksy-3-fenoksypropanu w roztworze znad krotszej warstwy sorbentu odczytana
z krzywej wzorcowej, w mikrogramach,
V — objetos$¢ przepuszczonego powietrza przez rurke pochtaniajaca, w litrach,

d — $rednia wartosé wspotczynnika desorpcji wyznaczonego zgodnie z punktem 11.

INFORMACJE DODATKOWE

Badania wykonano, stosujac chromatograf gazowy Hewlett—Packard model HP 6890 z systemem
komputerowym Hewlett—Packard i programem ChemiStation, detektorem ptomieniowo-joniza-
cyjnym oraz kolumna kapilarna HP-FFAP o dlugosci 50 m i $rednicy wewnetrznej 0,32 mm z 2-hi-
trotereftalanem glikolu polietylenowego, o grubosci filmu 0,5 pm.

Na podstawie wynikow przeprowadzonych badan uzyskano nast¢pujace dane walidacyjne:

— zakres pomiarowy 3+ 60 pg/ml (0,06 + 1,2 mg/m’
dla probki powietrza 50 1)

— granica wykrywalnosci, Xqw 0,195 ng/ml

— granica 0znaczania ilo§ciowego, Xozn 0,59 ng/ml

— wspolczynnik korelacji, R 0,9997

— calkowita precyzja badania, V. 5,57%

— wzgledna niepewnos¢ catkowita 12,04%.

AGNIESZKA WOZNICA, ANNA JEZEWSKA
1,2-Epoxy-3-phenoxypropane - a determination method

Abstract

A worker’s exposure to airborne 1,2-epoxy-3-phenoxypropane is determined with an active charcoal
tube (100/50 mg sections). Samples are collected at a maximum flow rate of 10 L/h until a maximum
collection volume of 50 L is reached. After sampling the active charcoal tube is desorbed with carbon
disulfide. The analysis is conducted with gas chromatography with a flame ionisation detector
(GC-FID).

The working range is 0.06 to 1.2 mg/m? for a 50 | air sample.
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