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Streszczenie 

 
W artykule przedstawiono metodę oznaczania 
4-chloro-3-metylofenolu w powietrzu na stanowi-

skach pracy z zastosowaniem chromatografii ga-
zowej z detektorem płomieniowo-jonizacyjnym 
(GC-FID).  

Metoda   polega   na:  adsorpcji   4-chloro-3-me-
tylofenolu na filtrze polipropylenowym, eks-

trakcji acetonitrylem i analizie chromatograficz-
nej otrzy- 
 

nej otrzymanego roztworu. 
Metoda umożliwia oznaczanie 4-chloro-3-me-

tylofenolu w zakresie stężeń 0,5 ÷ 10 mg/m3 dla 

próbki powietrza o objętości 90 l.  
Opracowaną metodę oznaczania 4-chloro-3-me-
tylofenolu zapisano w postaci procedury anali-

tycznej, którą zamieszczono w Załączniku. 
 

 

                                                      
1 Publikacja opracowana na podstawie wyników uzyskanych w ramach III etapu programu wieloletniego: „Poprawa 
bezpieczeństwa i warunków pracy” dofinansowanego w latach 2014-2016 w zakresie służb państwowych przez 
Ministerstwo Pracy i Polityki Społecznej. Koordynator programu: Centralny Instytut Ochrony Pracy – Państwowy 
Instytut Badawczy. 
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Summary  
 
A method for the analysis of  4-chloro-3-methyl-
phenol by gas chromatography with flame ioni-

zation detector (GC-FID) was described. This 
method is based on the adsorption of 4-chloro-3-

-methylphenol on a polypropylene filter, extrac-
tion with acetonitrile and chromatographic ana-

lysis of the obtained solution. The working 
range is 0,5 to 10 mg/m3 for a 90 l air sample. 

The developed method of determining 4-chloro-
-3-methylphenol has been recorded as an analyt-

ical procedure, which is available in the Appen-
dix. 

 
 

WPROWADZENIE 
 

4-Chloro-3-metylofenol   (PCMC),   znany  jako 

p-chloro-m-krezol, jest białą lub jasnoróżową 

krystaliczną substancją stałą o lekko fenolowym 

zapachu. 4-Chloro-3-metylofenol dobrze roz-

puszcza się w etanolu i eterze dietylowym, słabo 

w wodzie. Może niebezpiecznie reagować z: 

zasadami, chlorkami kwasowymi i substancjami 

utleniającymi (GESTIS 2014; POCH 2008). 

 4-Chloro-3-metylofenol jest otrzymywany w 

wyniku chlorowania 3-metylofenolu (m-kre-

zolu). Substancja jest stosowana jako konser-

want: środków kosmetycznych, klejów, gumy, 

farb i lakierów, atramentów, wyrobów włókien-

niczych i skórzanych (GESTIS 2014; Sitarek 

2014;   Galwas-Zakrzewska 2004).  4-Chloro-3- 

-metylofenol wchodzi w skład takich środków 

bakteriobójczych, przeciwgrzybicznych i do 

dezynfekcji, jak: Helipur (B. Braun, Niemcy), 

Aldecoc XD i Adecoc CMK (EWABO, Niem-

cy), Rafasept i Septyl R (SEPTOMA, Polska), 

które są obecne na polskim rynku. Konserwato-

rzy  dzieł  sztuki  stosują   alkoholowe  roztwory 

4-chloro-3-metylofenolu do: dezynfekcji obra-

zów, rzeźb drewnianych, papieru (dokumentów, 

książek), polichromii wewnątrz pomieszczeń 

(sufitów, ścian, posadzek), czasami dodają sub-

stancję do klejów i żywic.  

 4-Chloro-3-metylofenol u ludzi wykazuje 

miejscowe działanie drażniące na oczy i skórę 

(Sitarek 2014). Substancji tej przypisano (WE 

nr 1272/2008) następujące zwroty zagrożenia:  

–  H302: działa szkodliwie po połknięciu  

– H312: działa szkodliwie w kontakcie ze 

skórą  

– H317: może powodować reakcję aler-

giczną skóry  

– H318: powoduje poważne uszkodzenie 

oczu  

–  H400: działa bardzo toksycznie na orga-

nizmy wodne. 

 

 W Polsce dotychczas nie ustalono wartości 

normatywów   higienicznych   dla  4-chloro-3- 

-metylofenolu. Zespół Ekspertów Międzyre-

sortowej Komisji ds. Najwyższych Dopusz-

czalnych Stężeń i Natężeń Czynników Szko-

dliwych dla Zdrowia w Środowisku Pracy 

zaproponował przyjęcie wartości najwyższego 

dopuszczalnego stężenia  (NDS) dla 4-chloro- 

-3-metylofenolu (dla frakcji wdychalnej) na 

poziomie 5 mg/m3 (Sitarek 2014).  

 W dostępnym piśmiennictwie nie znaleziono 

informacji na temat metod oznaczania 4-chloro-

-3-metylofenolu w powietrzu na stanowiskach 

pracy,  ale   znane  są  metody  oznaczania  chlo-

rokrezoli w: środowisku wodnym (PN-EN 

12673: 2004; Dmitruk i in. 2006), farmaceuty-

kach (Gatti i in. 1997; Johnston i in; 2010; Lee i 
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in. 2012), moczu (Niwa 1993; Tsuruta i in. 

1996), glebach i osadach (Furlong i in. 1996).  

 Do oznaczania chlorofenoli i chlorokrezoli 

wykorzystuje się techniki chromatograficzne: 

chromatografię gazową (GC) z detektorem 

płomieniowo-jonizacyjnym (GC-FID), z de-

tektorem wychwytu elektronów (GC-ECD) 

lub ze spektrometrem mas (GC-MS) oraz wyso-

kosprawną chromatografię cieczową (HPLC). 

 Celem badań było opracowanie metody 

umożliwiającej oznaczanie 4-chloro-3-mety-

lofenolu w powietrzu środowiska pracy w 

zakresie stężeń 0,5 ÷ 10 mg/m3, czyli od 1/10 

do 2 wartości NDS.   
 
 

CZĘŚĆ DOŚWIADCZALNA 
 

Aparatura 
 

W badaniach zastosowano chromatograf gazo-

wy firmy Hewlett-Packard 6890 (HP, Niemcy) z 

detektorem płomieniowo-jonizacyjnym oraz 

automatycznym podajnikiem próbek. Do stero-

wania procesem oznaczania i zbierania danych 

zastosowano oprogramowanie ChemStation. W 

badaniu stosowano kolumnę kapilarną typu Rtx-

5MS o długości 60 m, średnicy wewnętrznej 

0,32 mm z poli(5%-difenylo-95% dimetylosilok-

sanem) i o grubości filmu 25 µm (Restek, USA).  

 Do pobierania próbek powietrza wykorzy-

stano aspiratory typu Gilian LFS-113 (Sensi-

dyne, USA) o zakresie pracy 1 ÷ 350 ml/min 

(0,06 ÷ 21 l/h). Do przeprowadzenia ekstrak-

cji analitów z filtrów korzystano z  wytrząsar-

ki mechanicznej WL-2000 (JWElectronic, 

Polska). Wzorce odważano na wadze anali-

tycznej Sartorius TE214S (Sartorius Corpora-

tion, USA). Próbki przechowywano w eksy-

katorze szafkowym serii EKS (WSL, Polska), 

natomiast roztwory w chłodziarko-zamrażarce 

ARDO CO23B-2H (Merloni, Polska). 

 

Odczynniki i materiały 
 
W badaniach korzystano z następujących od-
czynników 

czynników:   acetonitrylu   (Merck,   Niemcy), 

4-chloro-3-metylofenolu, 4-chloro-2-metylo-

fenolu, 2-metylofenolu (o-krezol), 3-metylo-

fenolu (m-krezol), 4-metylofenolu (p-krezol) 

oraz fenolu (Sigma-Aldrich, Niemcy). Do 

badań używano odczynników o czystości co 

najmniej cz.d.a. Ponadto stosowano: filtry 

polipropylenowe FIPRO-37 o średnicy 37 mm 

(Instytut Włókiennictwa, Polska), filtry z 

włókna szklanego o średnicy 37 mm What-

man GF/A (Whatman, Anglia), filtry teflono-

we PTFE o średnicy 37 mm (SKC, USA) nr 

kat. 225-1709, szkło laboratoryjne oraz strzy-

kawki do cieczy.  

 

Ustalenie warunków oznaczania 
 

Na podstawie przeprowadzonych badań ustalo-

no   warunki   oznaczania   chromatograficznego 

4-chloro-3-metylofenolu. Zastosowano kolumnę 

kapilarną Rtx-5MS w temperaturze 120 ºC. 

Strumień objętości gazu nośnego (hel) ustalono 

na 1,5 ml/min. Próbkę o objętości 1 µl wprowa-

dzano  do   dozownika   aparatu  o  temperaturze 

250 ºC, dzielnik próbki ustalono na 10: 1. Tem-

peratura detektora FID wynosiła 280 ºC, stru-

mień objętości wodoru 40 ml/min oraz strumień 

objętości powietrza 450 ml/min.  
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 W opisanych wcześniej warunkach 4-chlo-

ro-3-metylofenol może być oznaczany w obec-

ności: acetonitrylu, fenolu, o-, p- i m-krezolu, 2-

-chloro-4-metylofenolu i 4-chloro-2-meylo-

fenolu.   Chromatogram  roztworu  wzorcowego 

4-chloro-3-metylofenolu i substancji współwy-

stępujących przedstawiono na rysunku 1. 

 

 

Rys. 1. Chromatogram roztworu wzorcowego 4-chloro-3-metylofenolu (PCMC) i substancji współwystępujących.  

Kolumna Rtx-5MS, temperatura kolumny 120 °C, detektor FID: 1) acetonitryl, 2) fenol, 3) o-krezol, 4) p-i m-krezol, 

5) 2-chloro-4-metylofenol, 6) 4-chloro-2-metylofenol, 7) 4-chloro-3-metylofenol 

 

Badania sorpcji 4-chloro-3-metylofenolu 
i warunków pobierania próbek                              
powietrza 
 

Badania sorpcji 4-chloro-3-metylofenolu z 

powietrza przeprowadzono, stosując filtry: z 

włókna szklanego, polipropylenowe i teflo-

nowe. Do odzysku 4-chloro-3-metylofenolu z 

filtrów stosowano acetonitryl. Wstępne bada-

nia odzysku przeprowadzono w następujący 

sposób: na pięć filtrów naniesiono po 100 µl 

roztworu 4-chloro-3-metylofenolu w acetoni-

trylu o stężeniu 4,5 mg/ml. Po wyschnięciu 

filtry ekstrahowano acetonitrylem (10 ml) i 

oznaczano chromatograficznie. Wykonano 

również oznaczanie 4-chloro-3-metylofenolu 

w roztworach porównawczych. Średnia war-

tość współczynnika odzysku 4-chloro-3-me-

tylofenolu dla filtrów polipropylenowych 

wyniosła 0,99, z filtrów z włókna szklanego 

0,93, natomiast z filtrów teflonowych 0,88. 

Najwyższy odzysk 4-chloro-3-metylofenolu 

uzyskano z filtrów polipropylenowych i do 

dalszych badań stosowano właśnie te filtry. 

 W celu ustalenia warunków pobierania pró-

bek powietrza złożono układ składający się z: 

dwóch filtrów polipropylenowych połączonych 

szeregowo (pierwszy filtr z naniesionym anali-

tem w ilości odpowiadającej wartości 5 i 10 

NDS, drugi zabezpieczający bez analitu),  pom-

py o regulowanym i kontrolowanym strumie-

niem objętości powietrza za pomocą rotametru. 

Po pobraniu próbki powietrza przeprowadzo-

no ekstrakcję 4-chloro-3-metylofenolu od-

dzielnie z pierwszego i drugiego filtra za po-

mocą acetonitrylu. Tak uzyskane roztwory 

oznaczano chromatograficznie w ustalonych 

wcześniej warunkach. W roztworze uzyskanym 

z ekstrakcji drugiego filtra  nie  stwierdzono  

obecności 4-chloro-3-metylofenolu. Wyniki ba-

dań przestawiono w tabeli 1. 
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Tabela 1.  

Przykładowe wyniki adsorpcji 4-chloro-3-metylofenolu (PCMC) na filtrze polipropylenowym. Kolumna 

Rtx-5MS, temperatura kolumny 120 °C, detektor FID 

Strumień objętości 
pochłanianego 
powietrza, l/h 

Czas  
pochłaniania, h 

Przybliżone  
stężenie substancji   

w powietrzu, 
mg/m3 

Pole powierzchni pików 4-chloro-3-metylofenolu 
w roztworach po odzysku wg wskazań  

ChemStation 

I filtr II filtr 

30 3 25 395,1 – 

30 3 50 828,6 – 

15 6 25 359,9 – 

15 6 50 712,4 – 

 

 Uzyskane wyniki badań wskazują na to, że 

zastosowanie filtra polipropylenowego za-

pewnia  ilościowe  wyodrębnienie 4-chloro-3- 

-metylofenolu z powietrza.  

 Na podstawie uzyskanych wyników badań  

ustalono następujący sposób pobierania pró-

bek powietrza zawierającego 4-chloro-3-me-

tylofenol: przez filtr polipropylenowy prze-

puszcza się do 90 l badanego powietrza ze stru-

mieniem objętości nie większym niż 30 l/h. 

Następnie przeprowadza się ekstrakcję aceto-

nitrylem (10 ml).  

 

 

Kalibracja i precyzja 
 

Oznaczanie kalibracyjne wykonywano z roz-

tworów uzyskanych po naniesieniu na filtry 

kolejno: 10; 20; 30; 50; 100 i 200 µl roztworu 

wzorcowego  4-chloro-3-metylofenolu w ace-

tonitrylu o stężeniu 4,5 mg/ml i ekstrakcji za 

pomocą   10  ml   acetonitrylu.  Zakres  stężeń 

tak   uzyskanych   roztworów   wynosił   4,5 ÷ 

90 µg/ml. Wyniki przedstawiono graficznie na 

rysunku 3. Współczynnik nachylenia „b” 

krzywej kalibracji  o równaniu y = bx + a cha-

rakteryzujący czułość metody wynosi 1,73. 

Współczynnik korelacji R wynosi 0,9994.  

 

Rys. 3.  Wykres  zależności  powierzchni  pików  od  stężenia  4-chloro-3-metylofenolu  (PCMC) w roztworach uzyskanych 
po odzysku analitu z filtrów. Kolumna Rtx-5MS, temperatura kolumny 120 °C, detektor FID  
 

y = 1,727x - 3,2841
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 Ocenę precyzji oznaczeń kalibracyjnych 

wykonano dla trzech serii roztworów sporzą-

dzonych z jednego roztworu podstawowego 

4-chloro-3-metylofenolu w acetonitrylu o stę-

żeniu 0,45 mg/ml. Z tego roztworu wykonano 

trzy serie po osiem roztworów roboczych o 

stężeniach: 4,5 (I seria); 45 (II seria) i 90 µg/ml 

(III seria). Po wykonaniu analizy chromatogra-

ficznej dla każdej serii obliczono odchylenie 

standardowe i współczynnik  zmienności. 

Współczynniki zmienności dla kolejnych po-

ziomów stężenia wyniosły odpowiednio: 2,39; 

1,86 i 2,29%. 

 
 

Badanie trwałości próbek  
 

Trwałość pobranych próbek powietrza, w zależ-

ności od czasu ich przechowywania, badano w 

następujący sposób: na osiem filtrów nanoszono 

po 100 µl roztworu 4-chloro-3-metylofenolu w 

acetonitrylu o stężeniu 4,5 mg/ml, co odpowia-

dało 450 µg 4-chloro-3-metylofenolu. Filtry 

wysuszono, przepuszczano przez nie 90 l powie-

trza i przeprowadzono analizę chromatograficz-

ną roztworów uzyskanych z dwóch filtrów (od-

zysk acetonitrylem). Pozostałe próbki analizo-

wano po: jednym, trzech i siedmiu dniach prze-

chowywania w eksykatorze. Wyniki badań 

przedstawiono w tabeli 2.  

Tabela 2.  

Wyniki badania trwałości próbek powietrza zawierających 450 µg 4-chloro-3-metylofenolu (PCMC).                

Kolumna Rtx-5MS, temperatura kolumny 120 ºC, detektor FID  

Numer filtra 
Czas  

przechowywania, 
liczba dni 

Średnie pola               
powierzchni pików 

Średnia 
Odchylenie               
standardowe 

Współczynnik 
zmienności, % 

1 0 76,75 75,88 1,2 1,6 
2 75,00 

1 1 75,20 75,70 0,7 0,9 
2 76,20 

1 3 74,60 74,85 0,4 0,5 
2 75,10 

1 7 73,90 74,58 1,0 1,3 
2 75,25 

 

 Z przeprowadzonych badań wynika, że po-

brane próbki są trwałe co najmniej przez siedem 

dni. 
 

Walidacja metody 
 

Walidację metody przeprowadzono zgodnie z 

wymaganiami zawartymi w normie europej-

skiej PN-EN 482:2012.  

 Granicę wykrywalności (LOD) oraz grani-

cę oznaczalności (LOQ) wyznaczono na pod-

stawie wyników analizy dziesięciu niezależ-

nych pomiarów powierzchni piku przy czasie 

retencji 4-chloro-3-metylofenolu dla trzech 

niezależnie przygotowanych ślepych prób. 

Dane walidacyjne przedstawiono w tabeli 3. 
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Tabela 3.  

Dane walidacyjne metody oznaczania 4-chloro-3-metylofenolu 

Walidowane parametry Wartość 

Zakres pomiarowy 

Ilość pobranego powietrza 

Zakres krzywej wzorcowej 

Granica wykrywalności, LOD 

Granica oznaczalności, LOQ 

Całkowita precyzja badania 

Względna niepewność całkowita 

0,5 ÷ 10 mg/m3 

90 l 

4,5 ÷ 90 µg/ml 

10,49 ng/ml 

31,49 ng/ml 

5,46% 

11,92% 

 
 

PODSUMOWANIE  
 

Na podstawie wyników badań ustalono warunki 

oznaczania 4-chloro-3-metylofenolu w powie-

trzu na stanowiskach pracy z zastosowaniem 

chromatografii gazowej z detekcją płomienio-

wo-jonizacyjną.  

 Zastosowanie kolumny kapilarnej Rtx-5MS 

o długości 60 m umożliwia rozdzielenie 4-chlo-

ro-3-metylofenolu od: acetonitrylu, fenolu, o-, 

p-  i   m-krezolu,   2-chloro-4-metylofenolu  i  4- 

-chloro-2-metylofenolu – substancji, które mogą 

współwystępować z 4-chloro-3-metylofenolem 

w środowisku pracy.  

 Zastosowanie filtra z polipropylenu zapew-

nia ilościowe wyodrębnienie 4-chloro-3-me-

tylofenolu z badanego powietrza. Acetonitryl 

jest odpowiednim rozpuszczalnikiem do eks-

trakcji 4-chloro-3-metylofenolu z filtra polipro-

pylenowego. Uwzględnienie procesu odzysku w 

krzywej kalibracji powoduje skrócenie czasu 

analizy. 

 Opracowana metoda umożliwia oznaczanie 

4-chloro-3-metylofenolu w powietrzu środowi-

ska pracy w zakresie stężeń 0,5 ÷ 10 mg/m3,  

czyli od 1/10 do 2 wartości NDS. 

 Opracowaną  metodę oznaczania 4-chloro-3-

-metylofenolu w powietrzu na stanowiskach 

pracy zapisano w formie procedury analitycznej, 

którą zamieszczono w Załączniku. 
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PROCEDURA  ANALITYCZNA  OZNACZANIA  

4-CHLORO-3-METYLOFENOLU  
 

1. Zakres procedury 
 

W niniejszej procedurze podano metodę ozna-

czania zawartości 4-chloro-3-metylofenolu (nr 

CAS: 59-50-7) w powietrzu na stanowiskach 

pracy z zastosowaniem chromatografii gazo-

wej z detekcją płomieniowo-jonizacyjną. Me-

todę stosuje się podczas kontroli warunków 

sanitarnohigienicznych. 

 Najmniejsze stężenie 4-chloro-3-mety-

lofenolu, jakie można oznaczyć w warunkach 

pobierania próbek powietrza i wykonania 

oznaczania opisanych w procedurze, wynosi 

0,5 mg/m3.  

 

2. Powołania normatywne 
 

PN-Z-04008-7 Ochrona czystości powietrza – 

Pobieranie próbek – Zasady pobierania pró-

bek powietrza w środowisku pracy i interpreta-

cji wyników. 
 

 3. Zasada metody 
 

Metoda polega na: adsorpcji 4-chloro-3-me-

tylofenolu na filtrze polipropylenowym, eks-

trakcji acetonitrylem i analizie chromatogra-

ficznej otrzymanego roztworu.  
 

 4. Odczynniki, roztwory                                 
i materiały 

 

Do analizy, o ile nie zaznaczono inaczej, nale-

ży stosować substancje o stopniu czystości co 

najmniej cz.d.a. 

 Substancje stosowane w analizie należy 

ważyć z dokładnością do 0,000 2 g. 

 Wszystkie czynności związane z odważa-

niem substancji wzorcowych powinny odby-

wać się z użyciem środków ochrony indywi-

dualnej.  

 Czynności związane z rozpuszczalnikami 

organicznymi należy wykonywać pod spraw-

nie działającym wyciągiem laboratoryjnym.  

 Zużyte roztwory i odczynniki należy gro-

madzić w przeznaczonych do tego celu po-

jemnikach i przekazywać do zakładów zajmu-

jących się utylizacją. 

4.1. Acetonitryl 

4.2. 4-Chloro-3-metylofenol  

4.3. Gazy sprężone do chromatografu 

Hel jako gaz nośny, wodór i powietrze do 

detektora o czystości według instrukcji do 

chromatografu. 

 4.4.  Roztwór wzorcowy podstawowy 4-chlo-

ro-3-metylofenolu  

Do kolby miarowej o pojemności 10 ml od-

ważyć około 45 mg 4-chloro-3-metylofenolu, 

uzupełnić do kreski acetonitrylem wg punktu 

4.1. i dokładnie wymieszać. Stężenie 4-chlo-

ro-3-metylofenolu w tak przygotowanym 

roztworze wynosi 4,5 mg/ml. Obliczyć do-

kładną zawartość 4-chloro-3-metylofenolu w 

1 ml roztworu. 

 Roztwór należy przygotować bezpośrednio 

przed użyciem. 

4.5. Filtry 

Filtry polipropylenowe.  
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5. Przyrządy pomiarowe                                      
i sprzęt pomocniczy 

 

Stosować typowy sprzęt laboratoryjny oraz 

wymieniony niżej: 

5.1. Chromatograf gazowy 

Chromatograf gazowy z detektorem płomie-

niowo-jonizacyjnym i elektronicznym integra-

torem oraz z dozownikiem umożliwiającym 

dzielenie próbki. 

5.2. Kolumna chromatograficzna 

Kolumna chromatograficzna umożliwiająca 

rozdział 4-chloro-3-metylofenolu od innych 

substancji występujących jednocześnie w ba-

danym powietrzu, np. kapilarna kolumna 

chromatograficzna z usieciowanym poli(5% 

difenylo-95% dimetylosiloksanem) o długości 

60 m, o średnicy wewnętrznej 0,32 mm i gru-

bości filmu 25 µm. 

 5.3. Kolby 

Stosować kolby stożkowe Erlenmayera o po-

jemności 25 ml, wyposażone w korki. 

 5.4. Strzykawki do cieczy 

Strzykawki do cieczy o pojemności 5 µl ÷ 

10 ml. 

5.5. Pompa ssąca 

Pompa ssąca umożliwiająca pobieranie pró-

bek powietrza ze stałym strumieniem objęto-

ści wg punktu 6. 

 5.6. Próbnik  

Próbnik do wyodrębnienia frakcji wdychalnej 

z filtrem polipropylenowym. 
 

 6. Pobieranie próbek powietrza 
 

Próbki powietrza należy pobierać zgodnie z wy-

maganiami zawartymi w normie  PN-Z-04008-7. 

W miejscu pobierania próbek przez próbnik wg 

punktu 5.6. przepuścić do 90 l badanego po-

wietrza ze stałym strumieniem objętości nie 

większym niż 30 l/h. 

 Pobrane próbki zachowują trwałość przez 

siedem dni. 
 

 7.  Warunki pracy chromatografu 
 

Warunki pracy chromatografu należy tak do-

brać, aby uzyskać rozdział 4-chloro-3-mety-

lofenolu od substancji występujących jednocze-

śnie w badanym powietrzu.  

 W przypadku stosowania kolumny o pa-

rametrach podanych w punkcie 5.2., oznacza-

nie można wykonać w następujących warun-

kach: 

− temperatura kolumny 120 ºC 

− temperatura dozownika 250 oC 

− temperatura detektora 280 oC 

− strumień objętości gazu  

nośnego (hel) 1,5 ml/min 

− strumień objętości  

wodoru 40 ml/min 

− strumień objętości  

powietrza 450 ml/min 

− dzielnik próbki 10: 1 

− objętość próbki  1 µl. 
 

 8. Sporządzanie krzywej                     
wzorcowej 

 

Na sześć filtrów wg punktu 4.5. umieszczo-

nych w kolbach wg punktu 5.3. nanieść roz-

twór wzorcowy podstawowy 4-chloro-3-me-

tylofenolu wg punktu 4.4.: 10; 20; 30; 50; 100 

i 200 µl. Filtry pozostawić do wyschnięcia. 

Następnie dodać po 10 ml acetonitrylu wg 

punktu 4.1. i pozostawić kolby na 30 min, 

wstrząsając co pewien czas ich zawartością. 

W 1 ml tak uzyskanych roztworów znajduje 

się odpowiednio: 4,5; 9; 13,5; 22,5; 45 i 90 µg 
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4-chloro-3-metylofenolu. Do chromatografu 

wprowadzić dwukrotnie po 1 µl każdego z roz-

tworów. Odczytać powierzchnie pików według 

wskazań integratora i obliczyć średnią arytme-

tyczną. Różnica między wynikami a wartością 

średnią nie powinna być większa niż 5%. Na-

stępnie wykreślić krzywą wzorcową, odkładając 

na osi odciętych zawartość 4-chlo-ro-3-me-

tylofenolu w 1 ml roztworów wzorcowych w 

mikrogramach, a na osi rzędnych – odpowiada-

jące im średnie powierzchnie pików. 
 

 9. Wykonanie oznaczania 
 

Po pobraniu próbki powietrza filtr przenieść 

do kolby wg punktu 5.3., dodać 10 ml aceto-

nitrylu wg punktu 4.1., kolbę zamknąć i pozo-

stawić na 30 min, wstrząsając co pewien czas 

jej zawartością. Następnie pobrać po 1 µl 

roztworu znad filtra i badać chromatograficz-

nie  w  warunkach  określonych  w  punkcie 7. 

Z każdego roztworu należy wykonać dwukrotny 

pomiar. Odczytać z uzyskanych chromatogra-

mów powierzchnie pików 4-chloro-3-metylo-

fenolu wg wskazań integratora i obliczyć 

średnią arytmetyczną. Różnica między wyni-

kami a wartością średnią nie powinna być więk-

sza niż 5% wartości średniej. Z krzywych wzor-

cowych odczytać zawartość 4-chloro-3-mety-

lofenolu w mikrogramach. 
 

10.  Obliczanie wyniku oznaczania 
 

Stężenie 4-chloro-3-metylofenolu (X) w bada-

nym powietrzu obliczyć w miligramach na 

metr sześcienny na podstawie wzoru:  

,
10

V

m
X

⋅

=  

w którym: 

m –  zawartość 4-chloro-3-metylofenolu w 

roztworze znad filtra odczytana z 

krzywej wzorcowej, w mikrogramach, 

V – objętość powietrza przepuszczonego 

przez próbnik, w litrach, 

10 – współczynnik wynikający z objętości 

roztworu użytego do odzysku.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  


