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1. Wprowadzenie

Lotne zwigzki organiczne w srodowisku

Do grupy lotnych zwigzkéw organicznych (z ang. VOCs — Volatile Organic Compounds) naleza
zwigzki organiczne o temperaturach wrzenia mniejszych lub réwnych 250 °C przy cisnieniu
101,3 kPa (definicja wg Dyrektywy 2004/42/WE). Grupe te tworzg réznorodne zwigzki, takie
jak: weglowodory alifatyczne i aromatyczne, terpeny, aldehydy, ketony, kwasy, estry,
alkohole, halogenoweglowodory.

Zwigzki te dostajg sie do powietrza, wdd i gleb z procesdw naturalnych (np. erupcja wulkanéw,
przemiana materii) oraz antropogenicznych (spalanie paliw, rafinerie, transport, uboczne
produkty wielu proceséow przemystowych, uzywanie rozpuszczalnikéw) i stanowig zrddto
zanieczyszczen srodowiska.

Bezposrednie niekorzystne oddziatywanie VOCs wynika z ich wtasciwosci toksycznych,
mutagennych i/lub kancerogennych. Oddziatywanie posrednie zwigzane jest z powstawaniem
produktdw przemian tych zwigzkdéw, np. w powietrzu zwigzki te biorg udziat w fotolitycznym
cyklu reakcji razem z tlenkami azotu, prowadzgc do powstania smogu fotochemicznego.
Lotne zwigzki organiczne charakteryzujg sie duzg mobilnoscia w srodowisku, przy czym
najszybsze przemieszczanie sie zachodzi w powietrzu, wskutek wertykalnego i horyzontalnego
mieszania sie mas powietrza. Zwigzki wyemitowane do jednego elementu srodowiska mogg
rowniez przenika¢ do innego. Jako substancje lotne, odparowujg do atmosfery z powierzchni
gruntu, wodd, szos, terendw stacji benzynowych czy rur wydechowych, komindw
przemystowych lub otwartych zbiornikéw. Jezeli nie ulegng zadnym reakcjom chemicznym
w atmosferze, to kondensujg wraz z wodga, a nastepnie wracajg na powierzchnie Ziemi wraz
z wodga deszczowa.

Istotng role w ocenie skazen srodowiska odgrywajg weglowodory monoaromatyczne: benzen,
toluen, etylobenzen i ksyleny (nazywane w skrécie BTEX), ze wzgledu na to, ze sg jednymi
z najbardziej toksycznych oraz wykazujg relatywnie wysokg rozpuszczalnos¢ w wodzie

w poréwnaniu do innych zwigzkéw ropopochodnych.

Chromatografia gazowa - metoda oznaczen lotnych zwigzkéw organicznych
Metodg stosowang najczesciej do znaczen lotnych zwigzkdw organicznych w badaniach

srodowiskowych jest chromatografia gazowa. Jest to metoda umozliwiajgca rozdzielenie



mieszaniny zwigzkow oraz w potaczeniu z odpowiednim system detekcji, dajgca informacje
o rodzaju i ilosci oznaczanych zwigzkéw. Chromatografie gazowg stosuje sie do rozdzielania
substancji gazowych oraz takich, ktére mozna przeprowadzi¢ w stan gazowy w warunkach
analizy chromatograficznej - poprzez odparowanie lub na drodze przemian chemicznych.
Istotg rozdzielania chromatograficznego jest wielokrotny podziat sktadnikéw mieszaniny
pomiedzy dwie niemieszajgce sie fazy: faze stacjonarng i faze ruchomg, ktéra
w chromatografii gazowej jest gaz, zwany gazem nosnym. Analizowane substancje wraz
z gazem nos$nym przemieszczajg sie w kolumnie chromatograficznej, te ktére majg wieksze
powinowactwo do fazy stacjonarnej wolniej przemieszczajg sie wzdtuz kolumny i pdzniej
docierajg do detektora. Rejestrowany jest sygnat detektora w funkcji czasu lub objetosci fazy
ruchomej, czyli tzw. chromatogram, z ktérego po wczesniej przeprowadzone] kalibracji
odczytuje sie informacje jako$ciows i ilosSciowg badanej probki.

Detektorami najczesciej stosowanymi do oznaczen VOCs sg detektor pfomieniowo-jonizacyjny
oraz spektrometr mas. W uktadzie GC/MS kolumna chromatograficzna petni role separatora
sktadnikéw analizowanej mieszaniny, za$ detektor mas rejestruje ich widma masowe,

na podstawie ktérych sktadniki rozdzielonej mieszaniny mozna zidentyfikowac.

Parametry retencji i sprawnos$é rozdzielania

Podstawowym parametrem wykorzystywanym do identyfikacji zwigzkdw jest czas retencji
(tr), czyli czas mierzony od momentu rozpoczecia analizy chromatograficznej do pojawiania
sie maksymalnej ilosci analitu w detektorze. Czas retencji substancji wyznacza sie
w konkretnych warunkach pomiarowych majgcych wptyw na jego wartos¢. Te warunki to
w szczegdblnosci: rodzaj kolumny (jej wymiary i wypetnienie) oraz parametry analizy chromato-
graficznej (predkos$é przeptywu gazu nosnego, temperatura kolumny). Poréwnywanie czasu
retencji oznaczanej substancji z wzorcem w celu identyfikacji jest uzasadnione tylko przy
zachowaniu identycznych warunkéw analizy. Dlatego tez oprdcz tg stosuje sie wielkosci
retencyjne obliczane wzgledem substancji wzorcowych. Bardzo uzytecznym parametrem
retencji jest indeks retencji wprowadzony przez Kovatca. Zgodnie z definicjg, indeks retencji
n-alkanu jest iloczynem liczby atomdéw wegla w czgsteczce i liczby 100, czyli np. dla n-heksanu
indeks retencji wynosi 600. Dla innych zwigzkéw wyznacza sie go w stosunku do retencji n-
alkanéw - jednego o ,z” atomach wegla w czasteczce eluowanego z kolumny przed ta

substancjg i drugiego o ,z+1” atomach wegla w czgsteczce eluowanego za tg substancja.



W przypadku programowania temperatury kolumny uzywa sie temperaturowego indeksu
retencji wyrazonego wzorem:
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gdzie: Tg_ - temperatura retencji zwigzku (z def. temperatura retencji to temperatura
kolumny, gdy najwieksza ilo$¢ sktadnika dociera do detektora)
Tr, -temperatura retencji alkanu zawierajacego ,z” atomow wegla,
Tg,,, - temperatura retencji alkanu zawierajacego ,z + 1” atomow wegla.
Temperatura retencji odpowiada temperaturze kolumny, w momencie gdy najwieksza ilos¢
sktadnika dociera do detektora. Oblicza sie jag na podstawie czasu retencji i szybkosci

ogrzewania pieca kolumny.

Jako miare sprawnosci rozdzielania okre$lonego analitu stosuje sie pojecie liczby potek
teoretycznych (N) lub wysokosci rownowazinej potce teoretycznej (WRPT), ktére mozna
obliczy¢ wedtug ponizszych wzordw:
N = 5,54 (tr/ wo,s5n)? (2)
WRPT = L/N (3)
gdzie: wosn - szerokos¢ piku w potowie jego wysokosci,
L - dtugosc kolumny chromatograficznej.
Kolumne cechuje tym lepsza sprawnos¢ rozdzielania im wieksza jest liczba pdtek
teoretycznych i im mniejsza wysoko$¢ odpowiadajgca poéfce teoretycznej. Sprawnos$é kolumny
chromatograficznej mozna zwiekszy¢ ustalajgc optymalne warunki analizy, w szczegdlnosci
predkosé przeptywu fazy ruchomej. Zalezno$¢ H od sredniej wartosci predkosci przeptywu (i)

podaje réwnanie van Deemtera, ktorego uproszczong posta¢ wyraza réwnanie:
B _
H=A+ E +Cu (4)

Poszczegblne cztony rownania 4, i co za tym idzie state A, B i C, opisujg poszerzenie pasma
chromatograficznego wynikajgce odpowiednio z dyfuzji wirowej, dyfuzji podtuznej i oporu
przenoszenia masy. Wysoko$¢ odpowiadajgca potce teoretycznej zalezy réwniez od

temperatury kolumny (7T), co przedstawia réwnanie 5:

!

H=A'+—+C'T (5)
T



Z powyzszych zaleznosci wynika, ze dla danego uktadu chromatograficznego mozna ustali¢
optymalng temperature i predkos¢ przeptywu fazy ruchomej, przy ktérych uzyskuje sie

maksymalng sprawnos¢ kolumny.

Miarg rozdzielenia dwdch sktadnikéw jest rozdzielczos¢ pikow (R) definiowana wzorem:
2d
- W1+W2

(6)

gdzie: d - odlegtos¢ miedzy maksimami pikéw, w1 i wz - szerokosci podstawy pikéw.
Jezeli zamiast szerokosci pikdw przy podstawie wykorzystuje sie do obliczenia rozdzielczosci

ich szerokos¢ w potowie wysokosci (Who,s), to powyzszy wzér przyjmie postac:

d
R=1,177 (7)
Who,s (1) TWho,5 (2)

Piki s tym lepiej rozdzielone im wieksza jest wartos¢ R. Rozdzielczos¢ ,,od linii podstawowej”
zazwyczaj ma miejsce przy wartosci R = 1,50, jednakze nie ma wtedy linii podstawy miedzy

pikami. Wartosci mniejsze od 1,50 wskazujg na koelucje piku.

Metody wzbogacania analitow przed analizg chromatograficzna

Lotne zwigzki organiczne w probkach srodowiskowych wystepujg w stezeniach wymagajgcych
wzbogacania przed analizg chromatograficzng. W przypadku prébek powietrza najczesciej
stosuje sie wzbogacanie kriogeniczne i adsorpcje na statym sorbencie. W przypadku prébek
wody i gleby rownoczesnie ze wzbogacaniem moze nastepowal przeniesienie analitéw
z pierwotnej matrycy do fazy umozliwiajgcej bezposrednie wprowadzenie do chromatografu
gazowego, czyli innej fazy ciektej albo gazowej. Stosowane do tego celu sg m.in.: techniki
ekstrakcyjne do fazy ciektej, mikroekstakcja do fazy statej (z ang. SPME), analiza fazy

nadpowierzchniowej (z ang. Headspace).

Techniki analizy fazy nadpowierzchniowej

Techniki headspace stuzg do ekstrakcji lotnych analitéw z ciat statych i cieczy (faz skondenso-
wanych). Dzieli sie je na statyczne, gdzie gaz i ciecz pozostajg nieruchome, oraz dynamiczne,
gdzie jedna lub obie fazy przemieszczajg sie.

Najbardziej znang dynamiczng odmiang headspace jest metoda P&T (z ang. Purge and Trap),
w ktdorej gaz obojetny przeptywa w sposdb ciggty przez i ponad ciecza. Anality migrujg do fazy

gazowej a nastepnie faza gazowa przeptywa przez sorbent (np. wegiel aktywny, Tenax), na



ktorym anality ulegajg sorpcji. Kolejnym krokiem tej metody jest desorpcja (termiczna lub do
rozpuszczalnika) i dozowanie do aparatury pomiarowej — najczesciej chromatografu
gazowego. W warunkach dynamicznych nie dochodzi do ustalenia sie rGwnowagi pomiedzy
fazg gazowaq i ciekta, co zwieksza ilos¢ zwigzkdw przechodzacych do fazy gazowe;.
Statyczna odmiana headspace polega na analizie fazy gazowej znajdujgcej sie w rownowadze
termodynamicznej z analizowang prébka w ustalonej temperaturze. Jesli objetosé fazy ciektej
i gazowej oznaczymy odpowiednio jako V| iV, a stezenie poczatkowe analitu w fazie ciektej
jako CE, to po ustaleniu sie rbwnowagi stezen w fazie ciektej ¢, i w fazie gazowej Cg, bilans
masy opisuje rownanie:

¢V, =Cg Vg +C -V, (8)
Tendencje przechodzenia poszczegdlnych zwigzkéw chemicznych do fazy gazowej opisuje

wspotczynnik podziatu K zdefiniowany jako:

C

Ce

K= (9)

K jest zwigzany ze stopniem rozpuszczalnosci analitu w matrycy. Im wyzsza wartos¢ K, tym
analit trudniej opuszcza matryce ciektg lub stata. Przyktadowe wartosci K wyznaczone

w temperaturze 40 °C dla wybranych lotnych zwigzkéw organicznych zestawiono w tabeli 1.

Tabela 1. Wspotczynniki podziatu (K) wybranych substancji organicznych w uktadzie woda — powietrze.

zwigzek K (dla 40 °C)
benzen 2,90
toluen 2,82
o-ksylen 2,44
cykloheksan 0,077
heksan 0,14
etanol 1355
dichlorometan 5,65
octan n-butylu 31,4
octan etylu 62,4
n-butanol 647

Wspotczynnik podziatu K jest funkcjg temperatury (T) i wielkosci charakteryzujgcych uktad
analit-matryca takich jak: gestos¢ cieczy (d;), masa czgsteczkowa cieczy (M;), wspdtczynnik
aktywnosci Raoulta analitu (y;) i preznos¢ pary nasyconej analitu (p)):

R'T-dy

== (10)
pdyiMy



Wspdiczynnik podziatu maleje wraz ze wzrostem temperatury:

dK 1

— = 11

aT  T? (1)
Dysponujac wspoétczynnikiem podziatu zwigzku pomiedzy faze ciekta i gazowa (réwnanie 9)

oraz wprowadzajgc pojecie stosunku objetosci fazy gazowej do fazy ciektej (r):
r=— (12)

réwnanie 8 mozna przeksztatci¢ w nastepujaca postac:

K-V, +V
¢ =c Ve _¢ (K +r) (13)

L G VL
Powyzsza formuta jest podstawg wszelkich obliczen ilosciowych przy pomiarach technika
headspace. Najwyzsze stezenie w fazie gazowej uzyskuje sie przy matej objetosci fazy gazowej
i jak najmniejszym wspodtczynniku podziatu K. Zasade metody headspace, z uwzglednieniem
poszczegdlnych etapdw (I — umieszczenie prébki w fiolce, Il — ustalenie sie rdwnowagi, Il —

pobdr fazy nadpowierzchniowej) ilustruje rysunek 1.
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Rysunek 1. Etapy metody headspace.

Aby ilosSciowo oznaczy¢ analit w fazie skondensowanej nalezy najpierw przeprowadzic¢
kalibracje, ktora okresli zalezno$é pomiedzy sygnatem detektora pochodzacym od analitu
w fazie gazowej od zawartosci analitu z w fazie skondensowanej. Wymaga to wyznaczenia
wspotczynnika podziatu badZz wyrugowania go zrdéwnania (13), np. przez zastosowanie

modelowego uktadu odniesienia. W tym celu sporzadza sie jeden lub wiecej roztworow



zawierajacych ta sama objetosé cieczy i okreslone ilosci analitu ¢ . W takich warunkach
wspotczynniki podziatu sg identyczne we wszystkich uktadach pod warunkiem, ze matryca
srodowiskowa nie rézni sie znacznie od modelowej, i wtedy znajac stezenie analitu w fazie

gazowej nad probkg c,i nad modelowym roztworem C, mozna wyznaczy¢ stezenie

w badanej prébce:

c, =c, —=° (14)
c

Inne metody umozliwiajgce obliczenie analitu w fazie skondensowanej to metoda dodatku
wzorca, metoda kolejnych ekstrakcji, metoda temperaturowa i zmiennej objetosci. Opis
wymienionych metod kalibracji mozna znalez¢ w pracy zbiorowej pod redakcjg J. Namiesnika
,Metody instrumentalne w kontroli zanieczyszczen srodowiska” (Wydawnictwo Politechniki

Gdanskiej, Gdansk 1992).
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3. Aparatura i stosowane odczynniki

Aparatura do oznaczen VOCs w powietrzu:

Chromatograf gazowy Varian Star 3600 CX, wyposazony w kolumne kapilarng DB-1,
detektor ptomieniowo-jonizacyjny i putapke kriogeniczng,

pompa i miernik przeptywu Side-Trak typ 840,

komputer z programem ,,Star Chromarography Workstation” ver. 4.5,

naczynie Dewara,

metalowe kanistry SUMMA® o pojemnosci 6 dm?,

przeptywomierz,

Aparatura do oznaczen VOCs w wodzie i glebie:

Chromatograf gazowy HP 6890 wyposazony w kolumne kapilarng HP-5

Detektor mas HP 5973

Headspace HP 7694E

mieszadto magnetyczne

waga analityczna, doktadnos¢ 0,0001 g

fiolki do Headspace o pojemnosci 20 cm?3

pipety automatyczne lub szklane, jednomiarowe i wielomiarowe, do odmierzania
objetosci 0,5-10 mL

strzykawka do odmierzania roztworéw wzorcéw chromatograficznych (10-40 L)
biureta z lejkiem (do odmierzania metanolu)

kolba o pojemnosci 0,5 dm?

Odczynniki:

gazowa mieszanina wzorcowa weglowodoréw (C2-C9) w azocie w stezeniach od 5 do

100 ppb (etylen, acetylen, etan, propen, propan, 2-metylopropan, 1-buten, 1,3-
butadien, n-butan, t-2-buten, c-2-buten, 2-metylobutan, n-pentan, izopren,
t-2-penten, c-2-penten, 2-metylopentan, 3-metylopentan, n-heksan, benzen,
n-heptan, toluen, etylobenzen, p-ksylen, o-ksylen, 1,3,5-trimetylobenzen,
1,2,4-trimetylobenzen)

sprezone gazy: wodor, powietrze, hel, azot



wzorce chromatograficzne: benzen, toluen, etylobenzen, p-ksylen, o-ksylen,
butylobenzen
metanol o czystos$ci HPLC

ciekty azot

4. Cel éwiczenia

Celem ¢wiczenia jest:

oznaczenie lotnych zwigzkdéw organicznych w réznych prébkach srodowiskowych
(powietrze, wody i gleby) i ocena jakosci badanego elementu srodowiska;
wskazanie najkorzystniejszych warunkéw analizy poprzez interpretacje
chromatogramoéw zarejestrowanych przy réoznych parametrach majacych wptyw na
jako$é rozdzielania chromatograficznego oraz ocena stosowanych metod oznaczen

w odniesieniu do wymagan metody referencyjne;j.

5. Wykonanie ¢éwiczenia

5.1.

5.2.

Sporzadzenie roztworow  kalibracyinych do analiz  prébek wody i gleb.

Do przeprowadzenia kalibracji uktadu analitycznego potrzebne sg roztwory wzorcowe
zawierajgce weglowodory BTEX w stezeniach rzedu ng/dm3. Roztwory o takim stezeniu
najlepiej sporzadzi¢ metoda kolejnych rozcienczen. Kolejno bedg sporzadzane: (l) -
roztwor podstawowy, (ll) - roztwdr posredni i (lll) — wzorcowy roboczy (WRN). Ze
wzgledu na ograniczong rozpuszczalnos¢ BTEX w wodzie, najpierw sporzadza sie
roztwory w metanolu a dopiero w koficowym etapie roztwory wodne. Sktad i sposéb
sporzadzania roztworow podano ponizej w tabeli 2. Z roztworu posredniego nalezy
sporzadzi¢ roztwdr do analizy w trybie SCAN oraz roztwér wzorcowy do gleb, natomiast
roztwdr wzorcowy roboczy (WRN) postuzy do sporzadzenia roztworow wzorcowych
kalibracyjnych.

Przygotowanie probek wody i gleby do oznaczen BTEX.

Préobki wody: do 5 czystych fiolek odmierzyé pipetg po 10 mL wody badane;j.
Probki gleby: do 6 czystych fiolek Headspace odwazy¢ jednakowe ilosci gleby, tak aby
gleba zajmowata potowe objetosci fiolki. Nastepnie do trzech fiolek doda¢ roztworu

wzorcowego do gleb w ilosciach: 40, 20 i 10 uL. Po dodaniu roztworu fiolki zwazy¢.
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Tabela 2. Sktad i sposdb przygotowania roztwordéw wzorcowych.

0,5 mL roztworu
posredniego

Sktad roztworu Wykonanie
Roztwor 10 mL metanolu Do zwazonej fiolki odmierzy¢ 10 mL metanolu za
podstawowy 40 uL benzenu pomoca biurety.
40 pL toluenu Zwazyc fiolke z metanolem.
40 L etylobenzenu Dodac po 40 ulL poszczegdlnych weglowodoréw
40 pL p-ksylenu . R
za pomocg mikrostrzykawki. Kazdorazowo po
40 pL o-ksylenu dodaniu porcji weglowodoru zwazy¢ fiolke z
40 pL butylobenzenu | o 1\vorem.
Roztwor 10 mL metanolu Do zwazonej fiolki odmierzy¢ 10 mL metanolu za
posredni 20 ul pomoca biurety.
gtt roztworu Zwazyc¢ fiolke z metanolem.
pOdstawowego Za pomoca mikrostrzykawki dodac¢ 40 pL
roztworu podstawowego.
Roztwér 500 mL wody Kolbe miarowg o pojemnosci 0,5 dm3 napetnié
roboczy dejonizowanej wodg dejonizowang do kreski. Wprowadzi¢
(WRN) mieszalnik magnetyczny (czysty i suchy), ustawic¢

na mieszadle magnetycznym i wyregulowac
obroty tak, aby w szyjce kolby widoczny byt lej
wodny. Przy uzyciu pipety automatycznej
pobrac 0,5 cm3 roztworu wzorca posredniego i
wprowadzi¢ pod powierzchnie wody
dejonizowanej do kolby miarowej. Pozostawic¢
do mieszania na minimum 10 minut.

Roztwor do
analizy w trybie
SCAN

9,5 mL wody

0,5 mL roztworu
posredniego

Do fiolki odmierzy¢ pipetg 9,5 mL wody
dejonizowanej i dodac 0,5 mL roztworu
posredniego. Wymieszac roztwor.

Roztwor
wzorcowy do
gleb

16,5 mL metanolu

0,5 mL roztworu
posredniego

Do zwazonej fiolki odmierzy¢ z biurety 16,5 mL
metanolu, zwazy¢ fiolke, dodac¢ 0,5 mL roztworu
posredniego i ponownie zwazy¢ fiolke z
roztworem. Wymieszac roztwor.

Roztwory
wzorcowe
kalibracyjne

woda dejonizowana
i roztwér WRN w
proporcjach:

1) 9:
2) 8:
3) 6:
4) 4.
5) 0:10

A AN

Ponumerowac i zwazy¢ piec fiolek z zakretkami.
Do czterech fiolek za pomocg pipety odmierzyé
9, 8, 64 mL wody dejonizowanej i fiolki zwazyc¢.
Do fiolek doda¢ takie objetosci roztworu
roboczego WRN, aby catkowita objetosé
roztwordw wynosita po 10 mL. Do fiolki pigtej
pobrac¢ 10 mL roztworu roboczego WRN.

Fiolki z roztworami zwazy¢.
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5.3. Analizy chromatograficzne prébek wody i gleby za pomocg chromatografu gazowego

5.4.

5.5.

5.6.

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

z detektorem mas z wykorzystaniem techniki analizy fazy nadpowierzchniowej:
Po przygotowaniu aparatury do oznaczen przeprowadzi¢ nastepujgce oznaczenia:

a) Analiza roztworu wzorcowego BTEX w trybie SCAN w celu wybrania wartosci m/z
dajacych najintensywniejsze sygnaty dla poszczegdlnych weglowodordw.
b) Analizy roztworéw wzorcowych BTEX w trybie SIM w celu sporzadzenia wykresow
kalibracyjnych poszczegdlnych weglowodoréw w prébkach wodnych.
c) Analizy préobek wody zanieczyszczonej lotnymi zwigzkami organicznymi.
d) Analizy prébek gleby.
Odczytanie powierzchni pikdéw z chromatogramoéw zarejestrowanych po analizie za
pomocg GC/MS dla prébek wodnych i gleby.
Pobranie prébki powietrza i analiza chromatograficzna popranej préobki za pomoca
chromatografu gazowego z detektorem FID i putapkag kriogeniczng do wzbogacania
analitow.
Interpretacja chromatogramu prébki powietrza —identyfikacja pikdw za pomocg czaséw

i indekséw retencji. Obliczenie stezen zidentyfikowanych weglowodoréw i TVOC.

Opracowanie wynikow

Obliczenie stezen roztwordw i sporzadzenie wykreséw kalibracyjnych dla roztworéw
wodnych BTEX.

Obliczenie stezen oznaczanych zwigzkdw dla prébek wodnych i porédwnanie ich
z warto$ciami odniesienia. Ocena metody oznaczen w odniesieniu do wymagan metody
referencyjnej (precyzja, granica wykrywalnosci i oznaczalnosci).

Obliczenie stezen oznaczanych zwigzkéw dla prébek gleby i pordwnanie ich
z wartos$ciami odniesienia. Ocena metody oznaczen w odniesieniu do wymagan metody
referencyjnej (precyzja, granica wykrywalnosci i oznaczalnosci).

Obliczenie stezen zidentyfikowanych weglowodorédw i TVOC oraz ocena jakosci
powietrza atmosferycznego.

Obliczenie liczby potek teoretycznych i wspotczynnikdw rozdzielczosci pikéw dla

chromatogramoéw otrzymanych w réznych warunkach (temperatura kolumny, przeptyw
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gazu nosnego) a nastepnie wskazanie optymalnych parametréw analizy chromato-
graficzne;.

6.6. Wskazanie optymalnych warunkow pracy dozownika Headsapace poprzez interpretacje
chromatogramow prébek wody zanieczyszczonej weglowodorami BTEX zarejestro-
wanych przy réznych parametrach pracy (temperatura, czas wygrzewania proébki,
przeptywy gazéow) .

6.7. Poréwnanie metod oznaczern VOC w powietrzu, wodzie i glebie pod katem wptywu
matrycy na metodologie oznaczern oraz w odniesieniu do wymagan metod

referencyjnych wg odpowiednich rozporzadzen MS.

7. Dodatkowe uwagi

Obowigzujgce zagadnienia:

- Lotne zwigzki organiczne w srodowisku — zZrédta antropogeniczne i naturalne,
rozprzestrzenianie sie w srodowisku, przemiany VOCs;

- Chromatografia gazowa — zasada rozdzielania chromatograficznego, budowa
chromatografu gazowego, rodzaje kolumn i detektoréw, parametry retencji, czynniki
wptywajgce na sprawnosé kolumny;

- Zasada dziatania detektora mas;

- Zasady i techniki pobierania prébek gazowych, ciektych i statych;

- Metody wzbogacania analitéw stosowane w oznaczeniach VOCs (kriogeniczne,
z zastosowaniem statych i ciektych sorbentéw, technika analizy fazy
nadpowierzchniowej);

- Metody kalibracji — metoda wzorca zewnetrznego i metoda dodatku wzorca.

Wartosci odniesienia dla VOCs w powietrzu, wodzie i glebie nalezy odszukac
w rozporzgdzeniach wymienionych w spisie literatury, dostepnych np. na stronie

http://isip.sejm.gov.pl/ lub w bazie LEX (dostepnej z http://lex.adm.uj.edu.pl przy uzyciu

posiadanego adresu oraz hasta poczty elektronicznej na gtéwnym serwerze pocztowym UJ).

Przed zajeciami prosze zapoznac sie z kartami charakterystyki nastepujgcych substanciji:

benzen, toluen, etylobenzen, ksyleny, metanol.
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