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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
metoda oznaczania zawarto$ci cykloheksanonu w
powietrzu na stanowiskach pracy metoda koloryme-
tryczna.

1.2. Zakres stosowania metody. Metodg¢ stosuje si¢
do oznaczania zawartosci cykloheksanonu w powie-
trzu na stanowiskach pracy w czasie przeprowadzania
kontroli sanitarno-higieniczne;j.

W oznaczaniu przeszkadza aceton. W przypadku
obecnosci acetonu w badanym powietrzu oznacza si¢
podana metod¢ sumaryczng zawarto$¢ acetonu i cy-
kloheksanonu w przeliczeniu na cykloheksanon.

Cykloheksanol przeszkadza w oznaczaniu, jezeli
jego zawartos¢ w probce roztworu pochlaniajacego
wzigtej do oznaczania przekracza 0,1 mg, co w wa-
runkach oznaczania odpowiada 300 mg/m’ powietrza.

1.3. Oznaczalno$é. Najmniejsza ilos¢ cykloheksa-
nonu, jaka mozna oznaczy¢ w warunkach pobierania
probek powietrza wg 2.4 i wykonania oznaczania wg
2.6, wynosi 4,5 mg/m’ powietrza.

2. METODA BADANIA

2.1. Zasada metody. Oznaczanie polega na dziala-
niu na roztwor cykloheksanonu furfurolem i wodoro-
tlenkiem potasowym, a nastgpnie na zakwaszeniu
badanej probki kwasem siarkowym. W wyniku tej
reakcji powstaje czerwone zabarwienie dwufurfurylo-
cykloheksanonu, ktore jest podstawa oznaczania fo-
tometrycznego.

2.2. Aparatura i przyrzady

a) Aspirator butelkowy lub pompa ssaca umozli-
wiajaca przepuszczenie powietrza przez pluczki ze
stata szybkoscia 10 dm’® na godzing

1
(10 - —— -10-3m3/s).
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b) Pluczki betkotkowe male wg PN-69/C-13046
lub PN-69/C-13047.

c) Spektrofotometr do pomiarow w S$wietle wi-
dzialnym lub kolorymetr z filtrem o maksymalne;
przepuszczalnosci $wiatla przy diugosci fali 550 nm,
z kuwetami o grubosci warstwy absorbujacej 10 mm.

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Furfurol cz.d.a. $wiezo przedestylowany. Roz-
twor 0,4-procentowy w alkoholu etylowym.

W celu stwierdzenia czy furfurol nie zawiera zanie-
czyszczen tworzacych zwiazek barwny w warunkach
reakcji, nalezy wykona¢ nast¢pujaca probe: do kolby
pomiarowej pojemnosci 10 cm’ wlaé 1 cm’ wody
destylowanej, 1 cm’ roztworu furfurolu, 1 cm® 15-
-procentowego wodorotlenku potasowego i probowke
odstawi¢ na 10 min. Nastepnie dopetni¢ do kreski
kwasem siarkowym.

Roztwoér w probce powinien pozostaé bezbarwny,
najwyzej moga wystapi¢ $lady zabarwienia. Jezeli
roztwor zabarwi sig, furfurol nie nadaje si¢ do wyko-
nania oznaczania.

b) Kwas siarkowy (1.83) cz.: 3 cze$ci kwasu siar-
kowego zmiesza¢ z 2 czg$ciami wody V/V.

¢) Roztwor wzorcowy podstawowy cykloheksano-
nu. Do kolby pomiarowej pojemnosci 25 cm’
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odmierzyé okoto 2 cm® wody destylowanej, zamknaé
korkiem i zwazy¢ z doktadnoscia do £0,0002 g. Do-
da¢ 4 + 5 kropli cykloheksanonu, zwazy¢ ponownie,
dopehi¢ zawarto$¢ kolby woda destylowana do kreski
i doktadnie wymieszaé. Obliczy¢ zawartos¢ cyklo-
heksanonu w 1 cm’ roztworu.

d) Roztwor wzorcowy roboczy cykloheksanonu. Do
kolby pomiarowej pojemnosci 50 cm® odmierzy¢ taka
uprzednio obliczona ilo$¢ roztworu wzorcowego pod-
stawowego, aby po dopetnieniu zawartosci kolby
woda do kreski otrzymaé roztwor zawierajacy
0,01 mg cykloheksanonu w 1 cm’. Roztwoér doktadnie
wymieszac.

e) Wodorotlenek potasowy cz.,
-procentowy.

Roztwor odmierzac pipeta, postugujac si¢ pompka.

roztwor 15-

2.4. Pobieranie probek powietrza. Do dwoch phu-
czek wlaé po 3 cm’ wody i potaczy¢ je szeregowo.
Przez phuczki przepusci¢ 2 dm’ badanego powietrza

z szybkoscia 10 dm3/h(10-ﬁ-10_3m3/s). Roz-

twory z obu pluczek zmieszac.

2.5. Przygotowanie skali wzorcéw i sporzadzanie
krzywej wzorcowej. Do pigciu kolb pomiarowych
pojemnosci 10 cm’ odmierzy¢ kolejno 0,10; 0,25;
0,50; 0,75; 1,00 cm’ roztworu WZOrcowego roboczego
wg 2.3d), co odpowiada zawartosci 0,0010; 0,0025;
0,0050; 0,0075; 0,010 mg cykloheksanonu. Zawartos¢
wszystkich pigeciu kolb dopelni¢ woda do objetosci
1 cm’. Do szostej kolby, ktérej zawartosé stanowi
probka kontrolna, doda¢ 1 cm® wody. Do wszystkich
kolb doda¢ po 1 cm® roztworu furfurolu wg 2.3a) i 1 cm’
roztworu wodorotlenku potasowego wg 2.3e). Zawar-
tos¢ kolb sktoci¢, odstawic je na 40 min i dopetié do
kreski roztworem kwasu siarkowego. Przed uptywem
30 min zmierzy¢ absorbancj¢ probek na spektrofoto-
metrze przy dhugosci fali 550 nm, stosujac jako odno-
$nik probke kontrolna nie zawierajaca cykloheksano-
nu. Z odczytanych warto$ci absorbancji i st¢zenia
cykloheksanonu  wykresli¢  krzywa  wzorcowa.
W przypadku stwierdzenia prostoliniowej zaleznos$ci

W tym celu obliczy¢ dla kazdego wzorca wspotczyn-
nik absorpcji (@) wg wzoru
a==
c
w ktérym:
A — odczytana warto$¢ absorbancji,
¢ — zawarto$¢ cykloheksanonu w probce.
Nastepnie obliczy¢ $redni wspotczynnik absorpcji
(@) wg wzoru

- X2a
a = —
n
w ktorym:
Ya — suma wartosci poszczegdlnych wspotczynni-
koéw absorpeji,

n — liczba pomiarow.

2.6. Wykonanie oznaczania. Do kolby pojemnosci
10 cm® odmierzy¢ 1 cm’ roztworu pochtaniajacego
otrzymanego przez zmieszanie roztworéw z obu ptu-
czek wg 2.4 i dalej postegpowac jak przy sporzadzeniu
skali wzorcow wg 2.5.

Jezeli absorbancja probki przekracza zakres krzy-
wej wzorcowej nalezy oznaczanie powtorzyc¢, biorac
odpowiednio mniej roztworu pochtaniajacego z plu-
czek i dopetié¢ go woda do objetosci 1 cm’.

2.7. Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ cykloheksa-
nonu (X) w badanym powietrzu obliczyé w mg/m’

Wg WZOrow
a) w przypadku korzystania z krzywej wzorcowej
6-m-1000
X=—1"""
h-v

b) w przypadku korzystania ze wspotczynnika ab-
sorpcji
Yo 6-4-1000
a-n-v
w ktorych:
m — zawarto$¢ cykloheksanonu w probce odczyta-
na z krzywej wzorcowej, mg,
V1 — objetos¢ badanej probki pobrana do oznacza-
nia, cm’,
V' — objetos¢ powietrza przepuszczanego przez
ptuczki, cm’,

absorbancji od stezenia, do obliczania wynikoéw 4 - ?dCZY_tana \,)vartos'é.absorbanc.j.i probki,
. A . o . a — sredni wspotczynnik absorpcji.
mozna postugiwaé si¢ wspolczynnikiem absorpcji.
KONIEC
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Informacje dodatkowe do PN-76/Z-04087

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Centralny Insty-
tut Ochrony Pracy, Warszawa

2. Istotne zmiany w stosunku do PN-65/Z-04087
a) zmieniono warunki wykonania oznaczania, dzigki

czemu zwigkszono 10-krotnie wykrywalno$¢ metody,
b) wprowadzono pomiar spektrofotometryczny.

3. Normy zwiazane
PN-69/C-13046 Szklany sprzet laboratoryjny. Pluczki
betkotkowe typu Polezajewa zmodyfikowane
PN-69/C-13047 Szklany sprzet laboratoryjny. Pluczki
betkotkowe typu Zajcewa

4. Autorzy projektu normy — doc. dr Stefan Zawadzki, mgr
inz. Wojciech Domanski — Centralny Instytut Ochrony
Pracy, Warszawa

5. Literatura
Adamiak-Zigba J.: Medycyna Pracy 24, str. 1, 1973 1.
Rosenthaler M.: Microchim, Acta 39, str. 360, 1952 r.
Zawadzki S.: Cykloheksanon. W: Szkodliwe substancje w
powietrzu pomieszczen pracy. Metody oznaczania.
Wydawnictwa Zwigzkowe CRZZ, Warszawa 1966 r.

6. Uwagi do wydania II
W stosunku do wydania I — bez zmian.



