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Streszczenie

Akrylamid jest bezwonnym, biatym i krystalicz-
nym ciatem stalym, dobrze rozpuszczalnym w
rozpuszczalnikach polarnych (woda, etanol).
Jest to substancja syntetyczna stosowana w wie-
lu dziedzinach przemystu, gtéwnie do produkgji
poliakrylamidu. Miedzynarodowa Agencja Ba-
dari nad Rakiem (IARC) zaklasyfikowala akryla-
mid do grupy zwigzkéw prawdopodobnie rako-
tworczych dla ludzi.

Celem pracy bylo opracowanie metody oznacza-
nia stezen akrylamidu w powietrzu na stanowi-
skach pracy w zakresie 1/10 + 2 wartoéci najwyz-

szego dopuszczalnego stezenia (NDS), zgodnie
Z wymaganiami zawartymi w normie europej-
skiej PN-EN 482.

Badania wykonano przy zastosowaniu chro-
matografu cieczowego (HPLC) serii 1200 firmy
Agilent Technologies z detektorem diodowym
(DAD), rejestrujacym sygnatl przy dlugosci fali
analitycznej A = 195 nm i A = 208 nm. Oznaczenia
prowadzono w uktadzie faz odwréconych (faza
ruchoma: woda: acetonitryl) z zastosowaniem
kolumny Ultra C18 (250 x 4,6 mm o dp =5 pm).
Opracowana metoda oznaczania akrylamidu
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polega na przepuszczeniu badanego powietrza
przez pluczke ze szklem spiekanym wypelnio-
na woda. Po pobraniu probki powietrza wodne
roztwory akrylamidu analizowano chromatogra-
ficznie (HPLC-DAD). Walidacje metody przepro-
wadzono zgodnie z wymaganiami zawartymi w
normie europejskiej PN-EN 482. Uzyskane krzy-
we kalibracyjne charakteryzuja sie wysoka war-
toscig wspotczynnika korelacji » = 0,9999, ktéry
$wiadczy o liniowosci wskazan detektora DAD
w zakresie stezen 0,084 + 1,68 pug/ml, co odpo-
wiada zakresowi 0,007 + 0,14 mg/m?® dla probki
powietrza o objetosci 120 1. Granica wykrywalno-

ci (LOD) tej metody wynosi 0,045 ng/ml (dlaA =
208 nm) i 0,026 ng/ml (dla A= 195 nm). Wzgledna
niepewnos¢ catkowita tej metody wynosi 11,18%.
Opracowano prosta i tania metode oznaczania
stezenh akrylamidu w powietrzu na stanowiskach
pracy. Metoda moze by¢ stosowana do wykony-
wania pomiaréw stezer akrylamidu w powietrzu
na stanowiskach pracy w celu oceny narazenia
zawodowego, stwarzanego przez te substancje.
Opracowana metoda oznaczania akrylamidu w
powietrzu na stanowiskach pracy zostala zapi-
sana w postaci procedury analitycznej, ktérg za-
mieszczono w zalaczniku.

Summary

Acrylamide is an odourless, white crystalline
solid, highly soluble in polar solvents (e.g., wa-
ter, ethanol). Acrylamide is a synthetic compound
widely used in several industries but par-ticularly
in the production of polyacrylamide. International
Agency for Research on Cancer (IARC) classified
acrylamide as a probably carcinogenic to humans.
The aim of this study was to develop a method
for determining concentrations of acrylamide in
workplace air in the range from 1/10 to 2 MAC
values, in accordance with the requirements of
Standard No. EN 482.

The study was performed using an liquid
chromatograph (Agilent Technologies series
1200) with a diode array detector (DAD) with
an analytical wavelength of 195 nm and 208 nm.
The determination was performed in the reverse-
phase system (mobile phase: water: acetonitrile)
using an Ultra C18 column (250 x 4.6 mm with
dp = 5 pm).The method is based on passing air
through a glass midget impinger with water.

The aqueous solution was analyzed with HPLC-
-DAD after sampling.

The procedure was validated according to
Standard No. PN-EN 482. The measurement range
was 0.007 +0.14 mg/m’ for a 120-L air sample. The
linearity of the standard curve is characterized
by the correlation coefficient. Correlation
coefficient is = 0.9999. The limit of detection
(LOD) is 0.045 ng/ml (wavelength: 208 nm)
and 0.026 ng/ml (wavelength: 195 nm), the
relative total uncertainty of the method is 11,18%.
A simple and cheap method was developed
for determining concentrations of acrylamide
in workplace air. The method can be used for
determining concentrations of acrylamide in
work-place air to assess occupational exposure to
acrylamide in the working environment.

The developed method of determining acrylamide
has been recorded as an analytical procedure (see
appendix).

WPROWADZENIE

Akrylamid jest bezbarwng, krystaliczng sub-
stancja stata. Bardzo dobrze rozpuszcza sig¢ w:
wodzie, etanolu, octanie etylu, eterze i chloro-
formie (CHEMPYL 2015; GESTIS 2015). Nie
wystepuje w stanie naturalnym, natomiast moze
si¢ tworzy¢ podczas smazenia i pieczenia pro-
duktéw zywnosciowych zawierajacych skrobie
i weglowodany (chipsy, frytki, ptatki zbozowe,
tosty), (Jankowska 1 in. 2009; Szczerbina 2005;
Tareke i in. 2002; Zyzelewicz i in. 2010). Akry-
lamid na skale przemystowa otrzymuje si¢ w
wyniku katalitycznej hydrolizy akrylonitrylu.

Akrylamid jest stosowany gtownie do produkcji
poliakrylamidu i jego kopolimerow, ktore sa wy-
korzystywane do oczyszczania $ciekow i1 uzdat-
niania wody pitnej. Polimery na bazie akryloni-
trylu stosuje si¢ takze do wytwarzania: tkanin
syntetycznych, klejow, farb, papieru, kosme-
tykow, srodkdéw czystosci, zapraw murarskich
itp. Akrylamid znajduje réwniez zastosowanie
jako odczynnik analityczny w wielu laborato-
riach (Sapota, Skrzypinska-Gawrysiak 2014;
Smiechowska 2010). Narazenie na akrylamid
wystepuje gltownie w zaktadach chemicznych
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i farmaceutycznych oraz laboratoriach anali-
tycznych (SCOEL 2011).

Akrylamid wchtania si¢ do organizmu przez:
uktad oddechowy, pokarmowy oraz skore. Jest
to substancja o dziataniu neurotoksycznym,
ktéra powoduje: dretwienie konczyn, zaburze-
nia koordynacji ruchow, pamigci oraz mowy,
zawroty glowy, brak koncentracji i sennosc.
Dziata draznigco i uczulajaco, powodujac: der-
matozy, alergie i zluszczajace zapalenie skory
(CHEMPYL 2015; Pingot i in. 2013; Sapota,
Skrzypinska-Gawrysiak 2014; Stetkiewicz i in.
1996; Swidwinska-Gajewska, Szymczak 2012).

Tabela 1.

W 1994 r. akrylamid zostat sklasyfikowany
przez Migdzynarodowa Agencje do Badan nad
Rakiem (International Agency for Research on
Cancer — IARC), jako zwiazek prawdopodob-
nie rakotworczy dla ludzi (IARC 1994). Wedtug
systemu klasyfikacji Unii Europejskiej akryla-
mid wystepuje jako substancja: rakotworcza,
mutagenna i toksyczna. Zharmonizowang kla-
syfikacje akrylamidu, zgodnie z rozporzadze-
niem Parlamentu Europejskiego i Rady (WE) nr
1272/2008 z dnia 16.12.2008 r., przedstawiono
w tabeli 1.

Zharmonizowana klasyfikacja akrylamidu zgodnie z rozporzadzeniem Parlamentu Europejskiego

i Rady nr 1272/2008

Klasa zagrozenia i kody kategorii

Kody zwrotow wskazujacych rodzaj zagrozenia

Carc. 1B — rakotworczos¢, kategoria zagrozen 1.B

Muta. 1B — dziatanie mutagenne na komorki rozrodcze,
kategoria zagrozen 1.B

STOT RE 1 — dziatanie toksyczne na narzady docelowe, powtarzane
narazenie, kategoria zagrozen 1.

Acute Tox. 4* — toksyczno$¢ ostra (skornie), kategoria zagrozen 4.

Acute Tox. 3*— toksyczno$¢ ostra (doustnie), kategoria zagrozen 3.
Skin Irrit. 2 — dziatanie draznigce na skore, kategoria zagrozen 2.
Eye Irrit. 2 — dziatanie drazniace na oczy, kategoria zagrozen 2.

Skin Sens. 1 — dziatanie uczulajace na skore, kategoria zagrozen 1.

Repr. 2 — szkodliwe dziatanie na rozrodczo$¢, kategoria zagrozen 2.

Acute Tox. 4*— toksyczno$¢ ostra (wdychanie), kategoria zagrozen 4.

H350 — moze powodowac¢ raka
H340 — moze powodowa¢ wady genetyczne

H361f - podejrzewa sig, ze dziata szkodliwie na ptodno$é

H372 — powoduje uszkodzenie narzadéw przez dtugotrwate lub
wielokrotne narazenie

H312 — dziata szkodliwie w kontakcie ze skorg
H332 — dziata szkodliwie w nastgpstwie wdychania
H301 — dziata toksycznie po potknigciu

H315- dziata draznigco na skorg

H319 — dziata draznigco na oczy

H317 — moze powodowa¢ reakcje alergiczng skory

Objasnienia:

* — minimum klasyfikacji dla danej kategorii.

Obowiagzujaca w Polsce warto$¢ najwyzsze-
go dopuszczalnego stezenia (NDS) wynosi dla
akrylamidu 0,1 mg/m* (DzU 2014, poz. 817),
jednak w 2014 r. zostata przyjeta przez Mie-
dzyresortowa Komisj¢ ds. NDS i NDN Czynni-
kow Szkodliwych dla Zdrowia w Srodowisku
Pracy nowa wartos¢ NDS dla tej substancji —
0,07 mg/m®. Warto$¢ ta zostata przedtozona
ministrowi pracy i polityki spotecznej (wnio-
sek nr 91) w celu jej wprowadzenia do rozpo-
rzadzenia w zalaczniku nr 1 czesci A wykazu
wartosci najwyzszych dopuszczalnych stezen
i natezen czynnikow szkodliwych dla zdrowia
w s$rodowisku pracy (Sapota, Skrzypinska-
-Gawrysiak 2014).

Z informacji w dostgpnym pismiennictwie
wynika, ze do oznaczania stg¢zen akrylami-
du sa stosowane techniki chromatograficzne:
chromatografia gazowa oraz wysokosprawna
chromatografia cieczowa (HPLC), (EPA 1994;
HSL 2014; Lee 1991; Pantusa i in. 2002;
Posniak 1997; Shulsky 1980).

W Polsce do oznaczania akrylamidu w po-
wietrzu na stanowiskach pracy stosowano
metode opisana w zeszycie 17 Podstaw i Me-
tod Oceny Srodowiska Pracy (Posniak 1997).
Metoda ta polegata na: absorpcji akrylamidu
w wodzie oraz analizie otrzymanego roztworu
z zastosowaniem HPLC z detektorem spektro-
fotometrycznym, przy dlugosci fali analitycz-
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nej — 208 nm. W badaniu stosowano kolumng
Partisil 10 ODS o wymiarach: 25 cm x 4,6 mm
0 dp = 10 pm oraz wodg¢ — jako faz¢ ruchoma.
Najmniejsze stezenie akrylamidu, jakie moz-
na oznaczy¢ ta metoda, przepuszczajac przez
phuczke betkotkowg 20 1 powietrza, wynosi
0,025 mg/m?.

Celem pracy byto opracowanie takiej metody
oznaczania akrylamidu, ktéra umozliwi ozna-
czanie stezen tej substancji w zakresie od 1/10
do 2 warto$ci NDS, czyli 0,007 + 0,14 mg/m?>.

CZESC DOSWIADCZALNA

Aparatura

W badaniach zastosowano chromatograf cie-
czowy firmy Agilent Technologies (Niemcy)
seria 1200 z detektorem diodowym (DAD).
Probki wprowadzano za pomoca automatycz-
nego podajnika probek G2258-90010 (Agi-
lent Technologies). Do sterowania procesem
oznaczania i zbierania danych zastosowano
oprogramowanie ChemStation. W badaniu za-
stosowano kolumne chromatograficzng Ultra
C18 o wymiarach: 250 x 4,6 mm o dp =5 um,
z przedkolumng o wymiarach: 10 x 4,0 mm
(Restek, USA).

Do pobierania probek powietrza zawiera-
jacych akrylamid wykorzystano aspiratory
typu Gilian LFS-113 (Sensidyne, USA) o za-
kresie pracy 1 + 350 ml/min (0,06 + 21 1/h).

WYNIKI BADAN 1

Warunki oznaczania
chromatograficznego

Na podstawie przeprowadzonych badan wstgp-
nych ustalono nastgpujace warunki oznaczania
chromatograficznego: do oznaczania akrylami-
du zastosowano kolumne z faza oktadecylowa
Ultra C18, natomiast jako faze ruchoma: wodg
1 acetonitryl w stosunku objetosciowym 98: 2.
Natgzenie przeplywu fazy ruchomej wynosito

Wzorce odwazano na wadze analitycznej
TE214S (Sartorius
USA). Prébki i roztwory przechowywano w
chlodziarko-zamrazarce ARDO CO23B-2H
(Merloni, Polska).

Sartorius Corporation,

Odczynniki i materialy

W badaniach zastosowano nastgpujace od-
czynniki: akrylamid, akrylonitryl, kwas akry-
lowy (Sigma-Aldrich, Niemcy), acetonitryl,
(Merck, Niemcy). Do badan stosowano wode
wysokiej czystosci uzyskang z aparatu Milli-Q
(Millipore, USA). Do pobierania probek po-
wietrza wykorzystano wypetnione wodg plucz-
ki szklane ze szklem spieckanym o pojemnosci
25 ml (SKC, USA). Ponadto stosowano szkto
laboratoryjne oraz strzykawki do cieczy.

ICH OMOWIENIE

1 ml/min, temperatura kolumny — 23 °C.
Do chromatografu wprowadzano probke o ob-
jetosci 50 pl. Do detekcji wykorzystano detek-
tor DAD, mierzacy absorbancje przy dlugosci
fali analitycznej — 195 1 208 nm.

W opisanych wczeéniej warunkach akryla-
mid moze by¢ oznaczany w obecnosci akry-
lonitrylu i kwasu akrylowego. Chromatogram
roztworu wzorcowego akrylamidu przedsta-
wiono na rysunku 1.
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Rys. 1. Chromatogram roztworu akrylamidu w obecnosci substancji wspétwystepujacych. Kolumna
Ultra C18, detektor DAD (A = 208 nm): 1) zanieczyszczenie, 2) kwas akrylowy, 3) akrylamid, 4) akry-

lonitryl
Pobieranie probek powietrza

Ze wzgledu na bardzo dobra rozpuszczalnos¢
akrylamidu w wodzie (2040 g/l w temp. 25 °C)
do pobierania probek powietrza zawierajgcego
te substancj¢, wytypowano ptuczki szklane ze
szklem spiekanym zawierajace 10 ml wody.

W celu ustalenia warunkéw pobierania pro-
bek powietrza ztozono uktad sktadajacy sig
z dwoch ptuczek polaczonych szeregowo oraz
pompy ssacej o regulowanym i kontrolowa-
nym strumieniu obj¢tosci powietrza za po-
mocg rotametru. Przed wlotem do pierwszej
phluczki umieszczono akrylamid w postaci sta-
Iej 1 przepuszczono 120 1 powietrza ze statym
strumieniem objetosci 20 1/h. Roztwory z obu
phluczek po absorpcji akrylamidu oznaczano
chromatograficznie w warunkach wczesniej
opisanych. Stezenie akrylamidu zaabsorbowa-
nego w pierwszej ptuczce odpowiadato stgzeniu
0,11 mg/m®. Woda wypetniajaca drugg pluczke
nie zawierata akrylamidu.

Przeprowadzono réwniez badania majace na
celu sprawdzenie, czy przepuszczanie (120 1
przez 6 h) powietrza przez pluczki powodu-
je straty zawarto$ci akrylamidu w wodzie.
W tym celu ztozono trzy zestawy sktadajace
si¢ z dwoch phuczek polaczonych szeregowo
i aspiratora. Pierwsza pluczka kazdego zestawu
zawierala wodny roztwor akrylamidu o steze-

niach odpowiednio: 0,084; 0,84 i 1,68 pg/ml
(1/10; 1 1 2 NDS), a druga — wode. Anali-
za chromatograficzna roztworéw z I phluczki
1 roztworéw poréwnawczych wykazala, ze
$rednia wydajno$¢ odzysku akrylamidu dla
trzech analizowanych st¢zen wynosi 100%.
W drugiej pluczce nie stwierdzono obecnosci
badanej substancji.

Otrzymane wyniki z przeprowadzonych ba-
dan wskazujg na mozliwo$¢ zastosowania jed-
nej pluczki ze szklem spiekanym do pobierania
probek powietrza, zawierajacego akrylamid.

Kalibracja i precyzja

Oznaczanie kalibracyjne wykonano dla sze-
$ciu wodnych roztworéow wzorcowych akry-
lamidu. Stezenie tych roztwordéw wzorcowych
wynosito 0,084 + 1,68 pg/ml. Sporzadzono
trzy serie roztworéw kalibracyjnych, kto-
re poddano analizie chromatograficznej. Do
chromatografu wprowadzono po 50 pl roz-
tworé6w wzorcowych o wzrastajacych ste-
zeniach.  Nastegpnie
zalezno$ci $redniej powierzchni pikoéw akryla-

sporzadzono wykres
midu od jego stgzen w roztworach wzorcowych
(rys. 2. 1 3.). Wspotczynnik nachylenia ,,b”
krzywej kalibracji akrylamidu (rys. 2.) o réw-
naniu y = bx + a charakteryzujacy czuto$¢ me-
tody dla dlugosci fali analitycznej A = 208 nm
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wynosi 345,08. Wspotczynnik korelacji » cha-
rakteryzujgcy liniowo$¢ krzywej wzorcowej
wynosi 0,9999 niezaleznie od zastosowanej dtu-
gosci fali analitycznej. Wspodtczynnik nachyle-

nia ,,b” krzywej kalibracji akrylamidu (rys. 3.)
dla dlugosci fali analitycznej A = 195 nm wynosi
541,009.
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Rys. 2. Wykres zaleznosci powierzchni pikéw od stezenia akrylamidu w roztworach kalibracyjnych. Kolumna
Ultra C18, temperatura kolumny 23 °C, detektor DAD, A =208 nm
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Rys. 3. Wykres zaleznosci powierzchni pikéw od stezenia akrylamidu w roztworach kalibracyjnych. Kolumna
Ultra C18, temperatura kolumny 23 °C, detektor DAD, A =195 nm

Precyzje oznaczen kalibracyjnych wy-
znaczono na podstawie analizy trzech se-
rii po osiem roztworé6w roboczych o ste-
zeniach kolejno: 0,084 (I seria); 0,84 (II
seria) i 1,68 pg/ml (III seria). Po wykona-
niu analizy chromatograficznej dla kazdej
serii
i wspotczynnik zmiennosci. Wspotczynniki
zmiennos$ci dla kolejnych poziomow stezenia
dla A = 208 nm wyniosly odpowiednio: 1,52;

obliczono odchylenie standardowe

0,19; 0,58%, natomiast dla A=195 nm: 1,19;
0,221 0,53%.

Badanie trwalosci roztworéw (prébek)

Trwato$¢ roztworow akrylamidu o stezeniu
0,84 pg/ml przechowywanych w chlodziarce
badano w dniu ich sporzadzenia oraz po: trzech,
siedmiu i czternastu dniach przechowywania.
Wyniki badan przedstawiono w tabeli 2.
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Tabela 2.

Badanie wplywu czasu przechowywania probek w chlodziarce na trwalos¢ roztworéw akrylamidu.
Kolumna Ultra C18, temperatura kolumny 23 °C, detektor DAD, A=208 nm

&2 . Srednie pola ‘ . Odchylenie WSP.OI 7 , .1k
Numer roztworu przechowywania, . . Srednia zmiennosci,
. . powierzchni pikow standardowe
liczba dni %
1 0 283,60 283,50 0,14 0,05
2 283,40
1 3 280,50 280,65 0,21 0,08
2 280,80
1 7 271,70 277,65 0,07 0,03
2 277,60
1 14 284,65 284,00 0,92 0,32
2 283,35

Uzyskane wyniki badan wskazuja, ze roz-
twory przechowywane w chtodziarce sg trwate
co najmniej czternascie dni.

Walidacja

Walidacje¢ metody przeprowadzono zgodnie
zZ wymaganiami zawartymi w normie euro-

pejskiej PN-EN 482. Granicg¢ wykrywalnos$ci
(LOD) i granice oznaczalnosci (LOQ) wyzna-
czono na podstawie wynikoéw analiz (dziesig¢
niezaleznych pomiaré6w powierzchni piku
o czasie retencji akrylamidu) uzyskanych z
trzech niezaleznie przygotowanych $lepych
prob. Dane walidacyjne przedstawiono w tabe-

li 3.

Tabela 3.

Dane walidacyjne metody
‘Wyznaczone parametry HPLC-DAD, A= 208 nm HPLC-DAD, A =195 nm
Zakres pomiarowy 0,007 < 0,14 mg/m’

Ilos¢ pobranego powietrza
Zakres krzywej wzorcowe;j
Granica wykrywalnosci (LOD)
Granica oznaczalnosci (LOQ)
Catkowita precyzja badania

Wzgledna niepewnos¢ catkowita

1201

0,084 1,68 pg/ml

0,045 ng/ml 0,026 ng/ml
0,13 ng/ml 0,077 ng/ml
5,09% 5,06%
11,18% 11,12%

Wyznaczone parametry walidacyjne po-
twierdzaja przydatno$¢ opracowanej metody
oznaczania akrylamidu do oznaczania st¢zen

tej substancji w powietrzu na stanowiskach

pracy.
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PODSUMOWANIE

Na podstawie wynikéw przeprowadzonych ba-
dan ustalono warunki oznaczania akrylamidu
w powietrzu na stanowiskach pracy w zakresie
stezen 0,007 ~ 0,14 mg/m* metodg wysoko-
sprawnej chromatografii cieczowej z detekto-
rem diodowym, rejestrujacym sygnat przy dtu-
gosci fali analitycznej 195 1 208 nm.

W metodzie do pobierania probek powietrza
zastosowano pluczke ze szklem spieckanym
wypelniong woda (10 ml), przez ktorg prze-
puszczano 120 1 powietrza. Taki sposdb pobie-
rania probek zapewnia ilosciowe wyodrebnie-
nie akrylamidu z badanego powietrza.

Do oznaczania wytypowano kolumne okta-
decylowa Ultra C18 o dlugosci 250 mm, ktora
umozliwita selektywne oznaczanie akrylamidu
w obecno$ci kwasu akrylowego i akrylonitrylu.
Zastosowanie dostgpnej w handlu phuczki,

wykonanej ze szkla odpornego na uderzenia
i umieszczonej w pokrowcu, umozliwia nosze-
nie jej przez pracownika w trakcie wykonywa-
nia czynnos$ci zawodowych, a tym samym po-
bieranie probek powietrza metoda dozymetrii
indywidualnej.

Opracowana metoda oznaczania akrylami-
du moze by¢ wykorzystana przez laboratoria
higieny pracy do wykonywania pomiarow ste-
zen tej substancji w powietrzu na stanowiskach
pracy, w celu oceny narazenia zawodowego
1 oceny stwarzanego przez t¢ substancje ryzyka
zawodowego.

Opracowang metode oznaczania akrylamidu
w powietrzu na stanowiskach pracy zapisano
w formie procedury analitycznej, ktora za-
mieszczono w zatgczniku.
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ZALACZNIK

PROCEDURA ANALITYCZNA OZNACZANIA AKRYLAMIDU
W POWIETRZU NA STANOWISKACH PRACY

1. Zakres stosowania metody

W niniejszej procedurze podano metod¢ ozna-
czania zawartosci akrylamidu (nr CAS: 79-06-
-1) w powietrzu na stanowiskach pracy z za-
stosowaniem wysokosprawnej chromatografii
cieczowej z detektorem spektrofotometrycz-
nym. Metode stosuje si¢ podczas badania wa-
runkow sanitarnohigienicznych.

Najmniejsze stezenie akrylamidu, jakie moz-
na oznaczy¢ w warunkach pobierania probek
powietrza i wykonania oznaczania opisanych
w procedurze, wynosi 0,007 mg/m?.

2. Powotania normatywne

PN-Z-04008-7 Ochrona czystosci powietrza —
Pobieranie probek — Zasady pobierania probek
powietrza w $rodowisku pracy i interpretacji
wynikow.

3. Zasada metody

Metoda polega na absorpcji akrylamidu w
wodzie i analizie otrzymanego roztworu z za-
stosowaniem wysokosprawnej chromatografii
cieczowej.

4. Postanowienia ogolne

4.1 Dokladno$¢ wazenia
Substancje stosowane w analizie nalezy wazy¢
z doktadnoscig do 0,000 2 g.
4.2 Postgpowanie z substancjami niebez-
piecznymi
Czynnos$ci zwigzane z rozpuszczalnikami

organicznymi nalezy wykonywa¢ pod spraw-

nie dziatajacym wyciggiem laboratoryjnym.

Zuzyte roztwory i odczynniki nalezy groma-
dzi¢ w przeznaczonych do tego celu pojemni-
kach i przekazywa¢ do zaktadéw zajmujacych
si¢ utylizacja.

5.  Odczynniki, roztwory i materiaty

Do analizy, o ile nie zaznaczono inaczej, nale-
7y stosowac substancje o stopniu czystosci co
najmniej cz.d.a.

5.1. Acetonitryl o czystosci do HPLC

5.2. Akrylamid

5.3. Woda o czystosci do HPLC

5.4. Roztwor

akrylamidu

Do zwazonej kolby miarowej o pojemnoSci

wzorcowy podstawowy

100 ml odwazy¢ 33,6 mg akrylamidu, kolbe zwa-
zy¢, uzupemic¢ do kreski woda wg punktu 5.3.
1 wymieszac. Stezenie akrylamidu w tak przygo-
towanym roztworze wynosi 0,336 mg/ml.

5.5. Roztwor wzorcowy posredni
Do kolby miarowej o pojemnosci 10 ml od-
mierzy¢ 0,5 ml roztworu wzorcowego podsta-
wowego wg punktu 5.4. 1 uzupetié¢ do kreski
woda. Stezenie akrylamidu w tak przygotowa-
nym roztworze wynosi 16,8 ug/ml.

5.6. Roztwory wzorcowe robocze
Do szesciu kolb miarowych o pojemnosci 10 ml
odmierzy¢ kolejno: 50; 70; 125; 250; 500
i 1000 ul roztworu wzorcowego posrednie-
go wg punktu 5.5., uzupehi¢ do kreski woda
i wymieszaé. Stgzenie akrylamidu w tak przy-
gotowanych roztworach wynosi odpowiednio:
0,084; 0,1176; 0,21; 0,42; 0,84 1 1,68 pg/ml.

Roztwory przechowywane w chlodziarce sa
trwale co najmniej czternascie dni.
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6. Przyrzady pomiarowe
i sprzet pomocniczy

Stosowac typowy sprzet laboratoryjny oraz na-
stepujacy:
6.1. Chromatograf cieczowy
Chromatograf cieczowy z detektorem spektro-
fotometrycznym, umozliwiajacy wykonanie
oznaczen przy dtugosci fali 195 lub 208 nm.
6.2. Kolumna chromatograficzna
Kolumna chromatograficzna umozliwiajaca
oznaczanie akrylamidu w obecno$ci innych
substancji wystepujacych jednoczesnie w ba-
danym powietrzu, np.: kolumna o dlugosci
250 mm i §rednicy wewnegtrznej 4,6 mm wypet-
niona fazg oktadecylowa o uziarnieniu 5 um.
6.3. Strzykawki do cieczy
Strzykawkido cieczy o pojemnosci 10+ 1000 pl.
6.4. Pompa ssaca
Pompa ssgca umozliwiajaca pobieranie probek
powietrza ze statym strumieniem objetosci wg
punktu 7.
6.5. Pluczki
Phuczki szklane ze szklem spiekanym o pojem-
nosci 25 ml.

7. Pobieranie probek powietrza

Probki powietrza nalezy pobiera¢ zgodnie
z wymaganiami zawartymi w normie PN-Z-
-04008-7. W miejscu pobierania probek przez
ptuczke wg punktu 6.5. zawierajacg 10 ml
wody przepusci¢ do 120 1 badanego powietrza
ze statym strumieniem obj¢tosci nie wigkszym
niz 20 I/h. Jesli roztworu w pluczce jest mniej
niz 10 ml, uzupehic go woda.

Pobrane probki przechowywane w chio-
dziarce zachowujg trwalo$¢ co najmniej czter-
nascie dni.

8. Warunki pracy chromatografu
Warunki pracy chromatografu nalezy tak do-

bra¢, aby uzyska¢ rozdziat akrylamidu od sub-
stancji wystepujacych jednocze$nie w bada-

nym powietrzu.

W przypadku stosowania kolumny o para-
metrach podanych w punkcie 6.2., oznaczanie
mozna wykona¢ w nastgpujacych warunkach:

— faza ruchoma:

woda: acetonitryl 98:2
— natgzenie przeptywu

strumienia fazy ruchomej 1 ml/min
— temperatura kolumny 23 °C
— dhugos¢ fali analityczne;j

detektora diodowego 195 lub

208 nm

— objetos¢ dozowanej probki 50 pl.

9. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Do chromatografu wprowadzi¢ po 50 ul roz-
tworé6w wzorcowych roboczych akrylamidu
wg punktu 5.6. Z kazdego roztworu wzor-
cowego nalezy wykona¢ dwukrotny pomiar.
Odczyta¢ powierzchnie pikow wedtug wskazan
integratora i obliczy¢ $rednig arytmetyczna.
Réznica migdzy wynikami a wartoscia Srednia
nie powinna by¢ wigksza niz 5% wartosci $red-
niej. Nastgpnie wykreslic krzywa wzorcowa,
odktadajac na osi odcigtych stezenie akrylami-
du w mikrogramach na mililitr, a na osi rzgd-
nych — odpowiadajace im $rednie powierzchnie
pikow.

10. Wykonanie oznaczania

Po pobraniu probki powietrza pobra¢ 50 ul roz-
tworu z ptuczki wg punktu 6.5. i bada¢ chroma-
tograficznie w warunkach okreslonych w punk-
cie 8. Wykona¢ dwukrotny pomiar. Odczytac¢
z uzyskanych chromatogramow powierzchnie
pikow akrylamidu wg wskazan integratora
i obliczy¢ $rednig arytmetyczng. R6znica mig-
dzy wynikami a warto$cig $rednig nie powinna
by¢ wigksza niz 5% wartosci $redniej. Steze-
nie akrylamidu w badanym roztworze odczytac¢
z wykresu krzywej wzorcowe;.
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11. Obliczanie wyniku oznaczania w ktorym:
¢ — stgzenie akrylamidu w roztworze
Stezenie akrylamidu (X) w badanym powietrzu z pluczki odczytane z krzywej wzor-
obliczy¢ w miligramach na metr szescienny na cowej, w mikrogramach na mililitr,
podstawie wzoru: V' — objetos¢ powietrza przepuszczonego
10 - ¢ przez ptuczke, w litrach,
X = v 10 — catkowita objetos¢ badanego roztwo-

ru w pluczce, w mililitrach.






