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Erprobtes und von den Berufsgenossenschaften anerkanntes, diskontinuierliches Verfahren zur
Bestimmung von 2-Nitrotoluol in Arbeitsbereichen.

Es sind personenbezogene oder ortsfeste Probenahmen fir Messungen zur Beurteilung von
Arbeitsbereichen mdglich:

1. Probenahme mit Pumpe und Adsorption an Silicagel, Gaschromatographie nach Desorption.
"2-Nitrotoluol — 1 — GC".
(Ausgabe: Juni 1995).

IUPAC-Name: 1-Methyl-2-nitrobenzol

CAS-Nr.: 88-72-2

1. Probenahme mit Pumpe und Adsorption an Silicagel,
Gaschromatographie nach Desorption

Kurzfassung

Mit diesem Verfahren wird die tber die Probenahmedauer gemittelte Konzentration von 2-
Nitrotoluol im Arbeitsbereich personenbezogen oder ortsfest bestimmt.

Melprinzip: Mit Hilfe einer Pumpe wird ein definiertes Luftvolumen durch ein
Silicagelrohrchen gesaugt. Das adsorbierte 2-Nitrotoluol wird mit
Methanol desorbiert und gaschromatographisch bestimmt.

Technische Daten

Bestimmungsgrenze: absolut: 2 ng 2-Nitrotoluol,
relativ: 0,025 mg/m® 2 0,0044 ml/m* (ppm) an 2-Nitrotoluol bei 120 |
Probeluft, 3 ml Desorptionslésung und 2 pl Injektionsvolumen.

Selektivitat: Infolge Stérkomponenten zu hohe Werte moglich. Storeinfllisse sind im
allgemeinen durch Wahl einer anderen Trennséaule eliminierbar.

Vorteile: Personenbezogene und selektive Messungen maglich.

Nachteile: Keine Anzeige von Konzentrationsspitzen.

Apparativer Aufwand: Pumpe,
Gasmengenzahler oder Volumenstromanzeiger,
Silicagelréhrchen,
Gaschromatograph mit Flammenionisations-Detektor (FID).



Ausfuhrliche Verfahrensbeschreibung

1 Gerate, Chemikalien und Losungen

1.1 Gerate

Fir die Probenahme:
—  Pumpe:

z.B. Modell S 2500, DuPont Instruments,
Vertrieb in Deutschland:
DEHA-Haan & Wittmer GmbH, Friolzheim.

— Gasmengenzahler oder digitaler Seifenblasenstromungsmesser:
z.B. Modell 712-5000, Firma Analyt GmbH, Millheim, Baden.

— Adsorptionsréhrchen mit Silicagel (standardisiert, bestehend aus zwei getrennten
Silicagelftillungen von ca. 700 mg und 300 mg):

z.B. SKC Inc., Vertrieb in Deutschland: Firma Analyt GmbH, Millheim,
Baden.

Fur die Probenaufbereitung und Analyse:
— Melfkolben 5 ml, 10 ml, 100 ml,

— Probengefalie mit PTFEl-kaschiertem Septum und VerschluRBkappe 2 ml, 5 ml,
— Pipetten verschiedener Volumina,
— Gaschromatograph mit Flammenionisations-Detektor (FID),

— Auswerteeinheit.

1.2 Chemikalien und Lésungen

2-Nitrotoluol, Reinheit > 99 %, Methanol p.a.;
2-Nitrotoluol Stammldsung:
Lésung von 300 pg/ml an 2-Nitrotoluol.

30 mg 2-Nitrotoluol werden auf 0,1 mg genau in einen 100-mI-MeRkolben
eingewogen. Anschliel3end wird mit Methanol bis zur Marke aufgeftillt.

Kalibrierldsungen:
Lésungen von 0,3 pg/ml; 0,9 pg/ml; 3 pg/ml; 9 pug/ml und 30 pg/ml an 2-Nitrotoluol.

0,1 ml; 0,3 ml; 1,0 ml; 3,0 ml und 10 ml der Stammlésung werden in je einen 100-
ml-MeRRkolben pipettiert und anschlie3end mit Methanol bis zur Marke aufgefllt. Mit
diesen Losungen wird bei einem Probeluftvolumen von 120 | ein
Konzentrationsbereich von 0,0075 bis 0,75 mg/m3 an 2-Nitrotoluol abgedeckt.

Gase zum Betrieb des Gaschromatographen:
Stickstoff, Wasserstoff und synthetische Luft.

1 polytetrafluorethylen



3.2

Probenahme

Ein Silicagelréhrchen wird ge6ffnet und mit der Pumpe verbunden. Pumpe und Réhrchen
werden von einer Person wahrend der Arbeitszeit getragen oder ortsfest verwendet. Der
Volumenstrom wird auf 1 I/min eingestellt. Bei einer Probenahmedauer von 2 Stunden
entspricht dies einem Probeluftvolumen von 120 |. Nach Beendigung der Probenahme wird
das Rohrchen dicht verschlossen.

Analytische Bestimmung
Probenaufbereitung und Analyse

Der Inhalt des Proberdhrchens wird in ein 5-ml-Probengefald tberfiihrt. Nach Zusatz von 3
ml Methanol wird das Gefal3 verschlossen und 30 Minuten bei Raumtemperatur unter
gelegentlichem Schiitteln stehengelassen. AnschlieRend werden 2 pl der Uberstehenden
Ldsung (Desorptionslésung) in den Gaschromatographen eingespritzt und ein
Gaschromatogramm, wie unter Abschnitt 3.2 beschrieben, angefertigt.

Um sicherzustellen, dal3 das verwendete Methanol und das Silicagel keine stérenden
Verunreinigungen enthalten, werden 3 ml Methanol mit der Fillung eines unbeladenen
Silicagelréhrchens versetzt (Leerwertldsung), wie oben beschrieben behandelt, und ein
Gaschromatogramm erstellt.

Gaschromatographische Arbeitsbedingungen

Die in Abschnitt 5 angegebenen Verfahrenskenngré3en wurden unter folgenden
Geratebedingungen erarbeitet:

Gerat: Gaschromatograph Hewlett Packard HP 5890 mit Flammenionisations-
Detektor (FID), Split/Splitless-Injektor, automatischem Probengeber HP
7673 und Auswerteeinheit.

Trennsaule: Quarzkapillare, stationare Phase DB 1701, Lange 30 m,
Innendurchmesser 0,3 mm, Filmdicke 0,25 pm.

Temperaturen:  Injektor: 250 °C,

Ofen: 120 °C, isotherm,
Detektor: 250 °C.

Tragergas: Stickstoff 2 ml/min (Vordruck 100 kPa).
Injektion: Split 30 m I/min.
Detektorgase: Wasserstoff 45 ml/min,

synthetische Luft 450 ml/min.
Make up-Gas: Stickstoff 40 ml/min.

Auswertung

Kalibrierung

3 ml der jeweiligen Kalibrierlosung werden mit dem Inhalt eines unbeaufschlagten
Silicagelrohrchens versetzt und weiter behandelt, wie unter Abschnitt 3 beschrieben.

Je 2 pul dieser Losungen werden in den Gaschromatographen gespritzt. Durch Auftragen
der ermittelten Peakflachen Uber den in den jeweiligen Kalibrierlésungen enthaltenen 2-
Nitrotoluolmassen in Mikrogramm erhalt man die Kalibrierkurve.

Die guantitative Auswertung erfolgt liber die Flache oder die Hohe des 2-Nitrotoluol-Peaks.

Die Kalibrierkurve ist in dem beschriebenen Konzentrationsbereich (siehe Abschnitt 1.2)
linear.



4.2

5.1

Berechnen des Analysenergebnisses

Die Berechnung der 2-Nitrotoluol-Massenkonzentration in der Probeluft in mg/m3 erfolgt
nach der Formel (1):

m
Cp=——

W 1)
Fur die Errechnung der Volumenkonzentration ¢, in mi/m® aus ¢, gilt, bezogen auf 20 °C
und 1013 hPa:

¢, =0,18 - ¢, (2)

Es bedeuten:

cm = Massenkonzentration des 2-Nitrotoluol in der Probeluft in mg/m3,
¢, = Volumenkonzentration des 2-Nitrotoluol in der Probeluft in m I/m?,
m = Masse des 2-Nitrotoluol in der Probelésung in pl,

V = Probeluftvolumen in |,

n = Wiederfindungsrate.

Beurteilung des Verfahrens

Genauigkeit und Wiederfindungsrate

Zur Ermittlung der relativen Standardabweichung des Verfahrens wurden durch direkte
Einwaagen, Losungen von 38,7 mg und 423 mg 2-Nitrotoluol in 10 ml Methanol hergestellt
und jeweils 10 pl dieser Losungen auf ein Silicagelréhrchen aufgegeben (0,0387 mg bzw.
0,423 mg pro Rohrchen). Weiterhin wurden 4 ul bzw. 10 ul 2-Nitrotoluol jeweils als
Reinsubstanz direkt aufgegeben und die 2-Nitrotoluolmassen gravimetrisch durch Wagung
der Spritzen ermittelt (4,227 mg bzw. 11,38 mg pro Réhrchen). Anschlieend wurde zwei
Stunden lang Laborluft (40-50 % rel. Luftfeuchte) mit einem Volumenstrom von 1 I/min
durch das jeweilige R6hrchen gesaugt. Die angegebenen 2-Nitrotoluolmassen entsprechen
bei 120 | Luftvolumen Konzentrationen von 0,32 mg/m3 bis 94,8 mg/m3. Bei sechsfacher
Durchfiihrung des beschriebenen Verfahrens ergaben sich relative
Standardabweichungen, wie in der Tabelle 1 ersichtlich:

Tabelle 1
Konzentration relative Standardabweichung
mg/m?® %
0,036 8,1
0,32 51
3,5 3,0
35,2 6,7
94,8 5,5

Die Wiederfindungsraten lagen unter den in Abschnitt 5.1 beschriebenen Bedingungen fur
Luftvolumina von 30 | bis 450 | und jeweils 31 ug 2-Nitrotoluol pro Réhrchen tber 0,95.



5.2

5.3

Bestimmungsgrenze

Die absolute Bestimmungsgrenze betragt 2 ng 2-Nitrotoluol. Pro Silicagelrdhrchen konnen
noch 3 ug 2-Nitrotolual bestimmt werden. Das entspricht bei 120 | Probeluft einer relativen
Bestimmungsgrenze von 0,025 mg/m® 2 0,0044 ml/m® (ppm) 2-Nitrotoluol.

Selektivitat

Die Selektivitat des Verfahrens hangt vor allem von der Art der verwendeten Trennsaule
ab. In der Praxis hat sich die angegebene Trennsaule bewéhrt. Bei Vorliegen von
Storkomponenten muf3 eine S&ule mit anderer Trenncharakteristik verwendet werden.

Bemerkungen

Neben 2-Nitrotoluol kbnnen mit diesem Verfahren auch 3-Nitrotoluol und 4-Nitrotoluol
bestimmt werden. Unter den beschriebenen gaschromatogrophischen Bedingungen wird
eine vollstandige Trennung der Isomeren erreicht.

Die Lagerfahigkeit von 2-Nitrotoluol in absorbiertem Zustand betrégt bei Raumtemperatur
mindestens 14 Tage.
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