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Benzen jest bezbarwna, fatwo palna ciecza o charakterystycznym, aromatycznym za-
pachu 1 wlasciwosciach wybuchowych. Jego pary tworza mieszaniny wybuchowe z powie-
trzem, poniewaz sa ci¢zsze od powietrza gromadza si¢ przy powierzchni ziemi oraz w dol-
nych partiach pomieszczen. Benzen rozpuszcza si¢ bez ograniczen w etanolu, eterze etylo-
wym, kwasie octowym, acetonie i toluenie. Rozpuszcza si¢ takze w chloroformie, cztero-
chlorku wegla, disiarczku wegla i olejach.

Benzen 1 jego homologi otrzymuje si¢ przez destylacj¢ produktow suchej destylacji
wegla lub ropy naftowej. Stosowny jest w wielu gateziach przemystu jako rozpuszczalnik lub
surowiec wyjsciowy do dalszej syntezy. W przemysle stosuje si¢ przewaznie benzen tech-
niczny Benzol o temperaturze wrzenia 80 + 100 °C. Zawiera on 70 + 80% benzenu, a pozostata
czgs¢ to toluen, ksylen oraz inne zanieczyszczenia. Stuzy do wytwarzania wielu pochodnych
benzenu, np. aniliny, nitrobenzenu, styrenu (przez etylobenzen), fenolu, dichlorobenzenu
1 innych.

Mozliwo$¢ zatru¢ wystepuje przede wszystkim w przemysle gumowym, chemicznym,
farmaceutycznym, podczas produkcji farb i lakieréw, a ostatnio w przemysle tworzyw
sztucznych.

Benzen jest substancja rakotworcza. Dziata toksycznie w przypadku narazenia droga
oddechowa 1 kontaktu ze skéra oraz po spozyciu. Stwarza powazne zagrozenie zdrowia w
nastepstwie narazenia dtugotrwalego.

W Polsce warto$ci najwyzszych dopuszczalnych stezen dla benzenu podane w rozpo-
rzadzeniu ministra pracy i polityki socjalnej z dnia 17 czerwca 1998 r. (Dz. U. nr 79, poz. 513) wy-
nosza odpowiednio: NDS — 10 mg/m’, NDSCh — 40 mg/m’.
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PROCEDURA ANALITYCZNA

1. Zakres stosowania metody

Metodg stosuje si¢ do oznaczania zawarto$ci benzenu w powietrzu na stanowiskach
pracy podczas przeprowadzania kontroli warunkéw sanitarnohigienicznych.

2. Oznaczalno$¢ metody

Najmniejsze st¢zenie benzenu, jakie mozna oznaczy¢ w warunkach pobierania probek
powietrza i wykonania oznaczania opisanych w niniejszej procedurze, wynosi okoto 0,5 mg/m”.

3. Zasada metody

Metoda polega na adsorpcji par benzenu na weglu aktywnym, desorpcji disiarczkiem
wegla i analizie chromatograficznej otrzymanego roztworu.

4. Wytyczne ogodlne

Podczas analizy nalezy:

a) stosowac odczynniki o stopniu czystosci cz.d.a.,

b) stosowac doktadnos$¢ wazenia do 0,0002 g,

c) wykona¢ wszystkie czynnosci, podczas ktorych uzywa si¢ tego rozpuszczalnika,
pod sprawnie dzialajacym wyciagiem, ze wzgledu na toksyczne wlasciwosci disiarczku we-
gla.

5. Odczynniki, roztwory i materialy

Stosujac t¢ metode nalezy przygotowac:

a) benzen,

b) disiarczek wegla,

¢) roztwor wzorcowy podstawowy benzenu: do zwazonej kolby pomiarowej o pojem-
no$ci 10 ml odwazy¢ okoto 50 mg benzenu, uzupetni¢ do kreski disiarczkiem wegla 1 doktad-
nie wymieszaé. 1ml tak przygotowanego roztworu zawiera ok. 5 mg substancji. Przygotowa-
ny roztwor szczelnie zamknigty i przechowywany w chtodziarce jest trwaty przez 14 dni,

d) roztwory wzorcowe robocze: do szesciu kolb pomiarowych o pojemnosci 10 ml
odmierzy¢ kolejno: 0,02; 0,05; 0,1; 0,2; 0,4 1 1,6 ml roztworu wzorcowego podstawowego wg
pkt. 5¢), dopetié¢ do kreski disiarczkiem wegla wg pkt. 5b) 1 wymiesza¢. Zawarto$¢ substan-
cji w 1 ml tak przygotowanych roztworéw wynosi odpowiednio ok: 0,01; 0,025; 0,05; 0,1; 0,2
i 0,8 mg. Obliczy¢ doktadna zawartos¢ zwiazku w 1 ml kazdego roztworu. Przygotowane
roztwory szczelnie zamknigte i przechowywane w chlodziarce sg trwate przez 14 dni,

e) roztwor do badania wspolczynnika desorpcji: do zwazonej kolby pomiarowej o po-
jemnosci 10 ml odwazy¢ okoto 400 mg substancji, dopeini¢ do kreski disiarczkiem wegla wg
pkt. 5b) 1 wymiesza¢. 1 ml tak przygotowanego roztworu zawiera ok. 40 mg benzenu. Przygo-
towany roztwor szczelnie zamknigty i przechowywany w chlodziarce jest trwaly przez
14 dni,

f) gazy sprezone do chromatografu: hel jako gaz no$ny, wodor i powietrze do detekto-
ra o czystosci wg instrukcji do chromatografu,

g) wegiel aktywny o uziarnieniu 0,7 + 1,0 mm. Bezposrednio przed napetnieniem ru-
rek pochtaniajacych wegiel nalezy wygrzewac przez 2 h w temperaturze 150 °C,
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h) wiokno szklane. Wtokno szklane nalezy przed uzyciem pocia¢ na kawatki o dtugo-
sci 0,5 cm, a nastgpnie przemy¢ dwukrotnie etanolem przez okoto 30 min i pozostawi¢ do
wyschnigcia. Tak przygotowane widkno szklane przechowywacé w szczelnie zamkni¢tym na-
czyniu.

6. Aparatura i przyrzady

Do wykonania oznaczenia niezbg¢dna jest nast¢pujaca aparatura oraz przyrzady:

a) chromatograf gazowy z detektorem plomieniowo-jonizacyjnym i elektronicznym
integratorem oraz z komora wstrzykowa umozliwiajaca dzielenie probki,

b) kolumna chromatograficzna umozliwiajaca rozdziat benzenu od disiarczku wegla
1 innych substancji wystgpujacych jednoczesnie w badanym powietrzu, np.: kolumna kapilar-
na o dtugosci 50 m i $rednicy wewngetrznej 0,32 mm z usieciowana zywica metylosilikonowa,
o grubosci filmu 0,52 pm,

c¢) mikrostrzykawki do cieczy o pojemnosci 10 1 1000 pl,

d) naczynka szklane do desorpcji o pojemnosci 3 ml kapslowane lub z nakrgtkami
i uszczelkami silikonowymi oraz zaworem umozliwiajacym pobranie roztworu bez ich otwie-
rania,

€) pompa ssaca umozliwiajaca pobranie powietrza ze statym przeptywem 20 I/min,

f) szklane rurki pochtaniajace o $rednicy wewngtrznej 4 mm i dlugosci okoto 70 mm z
przewezeniem, przygotowane wg pkt. 7. i zaopatrzone w zatyczki z kauczuku silikonowego
lub polichlorku winylu.

7. Przygotowanie rurek pochlaniajacych

Do rurki szklanej wg pkt. 6f) wsypac wegiel aktywny przygotowany wg pkt. 5g) w ta-
ki sposob, aby utworzyly si¢ dwie warstwy: krotsza z 50 mg i dtuzsza z 100 mg wegla, roz-
dzielone przegrodkami z witokna szklanego wg pkt. 5h). Natychmiast po napetieniu rurke
szczelnie zamkna¢ zatyczkami.

8. Pobieranie probek powietrza

Probki powietrza nalezy pobra¢ zgodnie z zasadami podanymi w normie PN-89/Z-
04008/07. W miejscu pobierania probek przez rurke pochianiajaca nalezy przepusci¢ 20 1
badanego powietrza przy stalym przeplywie nie wigkszym niz 20 1/h. Rurki z pobranymi
prébkami przechowywane w chtodziarce sa trwale przez 7 dni.

9. Warunki pracy chromatografu

Nalezy tak dobra¢ warunki pracy chromatografu, aby uzyska¢ rozdziat benzenu od di-
siarczku wegla oraz substancji wspotwystepujacych. W razie stosowania kolumny podanej w
pkt. 6b), oznaczanie mozna wykona¢ w nast¢pujacych warunkach:

— temperatura kolumny 80 °C

— temperatura dozownika 200 °C

— temperatura detektora 250 °C

— przeptyw helu przez kolumng 1,8 ml/min
— przepltyw wodoru 45 ml/min
— przeptyw powietrza 450 ml/min
— dzielnik probki 20: 1.

10. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Do chromatografu wstrzykna¢ za pomoca mikrostrzykawki wg pkt. 6¢) 1l roztworéw
wzorcowych roboczych wg pkt. 5d). Przed pobraniem probki do wstrzyknigcia, strzykawke
nalezy wielokrotnie przeptuka¢ odmierzanym roztworem.
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Z kazdego roztworu wzorcowego nalezy wykonac¢ trzykrotny pomiar. Odczytaé po-
wierzchnie pikow wg wskazan integratora i obliczy¢ $rednia arytmetyczna. Réznica migdzy
wynikami nie powinna by¢ wigksza niz 5% tej warto$ci. Nastgpnie wykresli¢ krzywa wzor-
cowa, odkladajac na osi odcigtych zawarto$¢ benzenu w 1 ml roztworow wzorcowych w mi-
ligramach, a na osi rzgdnych powierzchnie pikow wg wskazan integratora.

11. Wykonanie oznaczania

Po pobraniu probki powietrza przesypa¢ oddzielnie kazda warstwe wegla aktywnego z
rurki pochtaniajacej do naczynek wg pkt. 6d). Nastepnie dodaé strzykawka wg pkt. 6¢) po
1 ml disiarczku wegla wg pkt. 5b), probowki szczelnie zamkna¢ 1 pozostawi¢ na 30 min,
wstrzasajac co pewien czas ich zawartoscia. Nastgpnie pobra¢ po 1 ul roztworu znad dhuzszej
warstwy wegla aktywnego 1 bada¢ chromatograficznie w warunkach okreslonych wg pkt. 9. Z
kazdego roztworu nalezy wykona¢ trzykrotny pomiar. Odczyta¢ z uzyskanych chromatogra-
moéw powierzchnie pikow wg wskazan integratora i obliczy¢ $rednia arytmetyczng. Roznica
migdzy wynikami nie powinna by¢ wigksza niz 5% tej wartosci.

Z krzywych wzorcowych odczyta¢ zawartos¢ substancji w roztworze. W taki sam spo-
sob wykona¢ oznaczanie benzenu w roztworze znad krotszej warstwy sorbentu. Ilo$¢ sub-
stancji oznaczonej w krotszej warstwie sorbentu nie powinna przekracza¢ 10% ilosci ozna-
czonej w dtuzszej warstwie. W przeciwnym razie wyniki nalezy traktowa¢ jako orientacyjne.

12. Wyznaczanie wspolczynnika desorpcji

Do pigciu naczynek wg pkt. 6d) doda¢ wegiel aktywny wg pkt. 5g) w ilosci odpowia-
dajacej dtuzszej warstwie w rurce pochtaniajacej, tj. po 100 mg. Nastgpnie dodac po 5 pl roz-
tworu do badania wspoétczynnika desorpcji wg pkt. 5¢). W szdstym naczynku przygotowac
probke kontrolng zawierajaca tylko sorbent. Naczynka szczelnie zamknaé 1 pozostawi¢ do
nastgpnego dnia. Nastepnie doda¢ mikrostrzykawka wg pkt. 6¢) po 1 ml disiarczku wegla wg
pkt. 5b) 1 tak postgpowac, jak z probkami badanymi wg pkt. 11.

Jednocze$nie wykona¢ oznaczanie badanej substancji co najmniej w trzech roztworach
porownawczych przygotowanych przez dodanie do 1,0 ml disiarczku wegla po 5 pl roztworu
do desorpcji.

Wspotczynnik desorpcji dla benzenu (d) obliczy¢ za pomoca wzoru:

w ktorym:

P, — $rednia powierzchnia pikéw benzenu na chromatogramach roztworéw po desorp-
cji,

P, — $rednia powierzchnia piku o czasie retencji benzenu na chromatogramach roz-
tworu kontrolnego,

P, — $rednia powierzchnia pikéw benzenu na chromatogramach roztworéw porow-
nawczych.

Nastgpnie obliczy¢ $rednia warto$¢ wspotczynnikow desorpceji dla benzenu ( d )jako

srednia arytmetyczna otrzymanych wartosci (d).
Wspotczynnik desorpcji nalezy zawsze oznaczac dla kazdej nowej partii sorbentow.
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13. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenia benzenu (X) w badanym powietrzu obliczy¢ za pomoca wzoru, w mg/m3:

y _ (my +m>)-1000
V.d ’

w ktérym:

m; — masa benzenu w roztworze znad dluzszej warstwy wegla odczytana z krzywej
WZOorcowej, w mg,

m, — masa benzenu w roztworze znad krotszej warstwy wegla odczytana z krzywej
WZOrcowej, w mg,

V' — objetos¢ przepuszczonego powietrza przez rurke pochtaniajaca, w 1,
d — $rednia warto$¢ wspotczynnika desorpcji wyznaczonego wg pkt. 12.
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MARIA MADEJ, ANNA JEZEWSKA

Benzene — determination method

Summary

The method is based on the adsorption of benzene vapours on active charcoal, desorption with
carbon disulfide and GC analysis of the obtained solution.
The determination limit of the method is 0,5 mg/m’.
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