Podstawy i Metody Oceny Srodowiska Pracy 2020, nr 2(104), 5. 95-110 DOI: 10.5604/01.3001.0014.2005

|zocyjanian 3-izocyjanianometylo-
-3,5,5-trimetylocykloheksylu

Metoda oznaczania w powietrzu na stanowiskach pracy
z zastosowaniem wysokosprawnej chromatografii cieczowej'

3-Isocyanatomethyl-3,5,5-trimethylcyclohexyl isocyanate
Determination in workplace air with high-performance
liquid chromatography

dr SLAWOMIR BRZEZNICKI

https://orcid.org/ 0000-0002-0542-8538

mgr MARZENA BONCZAROWSKA

https://orcid.org/ 0000-0003-3612-0656

Instytut Medycyny Pracy im. prof. dr. med. Jerzego Nofera
Nofer Institute of Occupational Medicine, £t6dZ

Numer CAS 4098-71-9

Streszczenie

Izocyjanian 3-izocyjanianometylo-3,5,5-trimetylocykloheksylu (diizocyjanian izoforonu, DIF) wystepuje w postaci
bezbarwnej lub lekko zottawej cieczy. Zwiazek jest stosowany gtéwnie do produkeji poliuretanu o duzej odpornosci
chemicznej i mechanicznej, a takze do produkgji: farb, lakieréw, powlok tkanin oraz usztywnien ortopedycznych
(tzw. lekki gips). Narazenie zawodowe na DIF moze powodowa¢: silne podraznienia blon §luzowych gornych i dol-
nych drog oddechowych, oczu, a takze ataki astmy oskrzelowej lub objawy alergicznego podraznienia skory.

Celem prac badawczych bylo opracowanie odpowiednio czutej metody oznaczania DIF w powietrzu na stanowiskach
pracy w zakresie od 1/10 + 2 warto$ci najwyzszego dopuszczalnego stezenia (NDS), zgodnie z wymaganiami zawartymi
w normie europejskiej PN-EN 482.

Do badan wykorzystano chromatograf cieczcowy Waters Alliance wyposazony w detektor spektrofluorymetryczny
i kolumne Ascentis Express RP-Amide o wymiarach 250 x 3 mm.

Metoda polega na: zatrzymaniu obecnego w powietrzu DIF na filtrze z wldkna szklanego impregnowanego roztwo-
rem 1-(2-pyridylo)piperazyny (1,2-PP), ekstrakcji powstalej pochodnej za pomocg mieszaniny acetonitrylu (ACN)
i dimetylu sulfotlenku (DMSO) oraz chromatograficznej analizie tak uzyskanego roztworu. Srednia (dla trzech ste-
zen) warto$¢ wspotczynnika odzysku pochodnej DIF z filtréw wynosi 0,94. Zalezno$¢ wskazan detektora spektroflu-
orymetrycznego od analizowanych stezert DIF ma charakter liniowy (r = 0,9992) w zakresie stezen 0,27 + 5,33 pg/ml
(0,004 + 0,08 mg/m’ dla prébki powietrza o objetosci 200 1). Granica wykrywalno$ci i oznaczalnosci tej metody wynosi
odpowiednio 0,000322 i 0,001072 pg/ml. Metoda spelnia wymagania zawarte w normie europejskiej PN EN 482 pod
katem czuto$ci oznaczen, precyzji i doktadnosci.

! Publikacja opracowana na podstawie wynikéw uzyskanych w ramach IV etapu programu wieloletniego: ,Poprawa bezpieczenistwa i warunkow
pracy’, finansowanego w latach 2017-2019 w zakresie badar naukowych i prac rozwojowych przez Ministerstwo Nauki i Szkolnictwa Wyzszego/
Narodowe Centrum Badan i Rozwoju.

Koordynator programu: Centralny Instytut Ochrony Pracy - Panstwowy Instytut Badawczy.
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Metoda umozliwia selektywne oznaczanie izomeréw DIF w obecnosci innych izocyjanianéw.

Opracowana metoda oznaczania DIF w powietrzu na stanowiskach pracy zostala zapisana w postaci procedury
analitycznej, ktdrg zamieszczono w zalgczniku.

Zakres tematyczny artykulu obejmuje zagadnienia zdrowia oraz bezpieczenstwa i higieny srodowiska pracy bedace
przedmiotem badan z zakresu nauk o zdrowiu oraz inzynierii §rodowiska.

Stowa kluczowe: izocyjaniany, narazenie zawodowe, powietrze na stanowisku pracy, wysokosprawna chromatografia
cieczowa, nauki o zdrowiu, inzynieria srodowiska.

Abstract

3-Isocyanatomethyl-3,5,5-trimethylcyclohexyl isocyanate (isophorone diisocyanate, DIF) is a colorless to pale yellow
liquid. It is commonly used in the manufacturing of polyurethane of high chemical and mechanical resistance. It
is also used in the production of paints, lacquers, fabric coatings and so called lightweight gypsum. Occupational
exposure to DIF can cause severe irritant effects on mucous membranes, the respiratory tract and the eyes, and an
acute attacks of an asthma. The aim of this study was to develop and validate a sensitive method for the determination
of DIF concentrations in workplace air in the range from 1/10 to 2 MAC values, in accordance with the requirements
of standard PN-EN 482.The study was performed using a liquid chromatograph equipped with a spectrofluorimetric
detector (FLD). All chromatographic analyses were carried out using an Ascentis Express RP-Amide 250 x 3 mm
analytical column. The described method is based on the collection of DIF on a glass fiber filter impregnated with
1-(2-pyridyl)piperazine solution, extraction of formed derivative with mixture of acetonitrile: dimethylsulfoxide and
chromatographic analysis of resulted solution by means of HPLC technique. The average recovery of DIF from filters
amounted to 0.94. The method is linear (r = 0.9992) within the investigated working range 0.027-5.33 ug/ml, which
is equivalent to air concentrations from 0.004-0.08 mg/m’ for a 200-L air sample. The calculated limit of detection
(LOD) and limit of quantification (LOQ) of DIF amounted to 0.00032 and 0.0017 pg/ml respectively. The described
method enables selective determination of DIF in workplace atmosphere in the presence of other compounds at
concentrations from 0.004 mg/m3 (1/10 MAC value). The method is characterized by good precision and accuracy
and meets the criteria for the performance of procedures for the measurement of chemical agents, listed in EN 482.
The method may be used for the assessment of occupational exposure to and the associated risk to workers’ health.
The method for determining DIF has been recorded in the form of an analytical procedure (see appendix). This article
discusses the problems of occupational safety and health, which are covered by health sciences and environmental
engineering.

Keywords: isocyanates, occupational exposure, workplace air, high performance liquid chromatography, health
sciences, environmental engineering.

WPROWADZENIE

Izocyjanian 3-izocyjanianometylo-3,5,5-trimetylo-
cykloheksylu (DIF) powstaje w wyniku reakcji dia-
miny izoforonu i fosgenu. Zwiazek ten wystepuje w
postaci bezbarwnej lub lekko zéttawej cieczy. DIF
doskonale miesza sie z: eterami, ketonami oraz we-
glowodorami aromatycznymi i alifatycznymi. DIF
jest substancja reaktywna wchodzaca w reakcje
ze wszystkimi zwigzkami zawierajacymi aktywny
atom wodoru (tj.: woda, alkohole, fenole, aminy,
amidy, uretany). Zwiazek jest stosowany glownie
do produkgji poliuretanu o duzej odpornosci che-
micznej i mechanicznej, a takze do produkgji: farb,
lakieréw, powlok tkanin oraz usztywnien ortope-
dycznych (tzw. lekki gips), (HSDB 2014; Ligocka,
Jakubowski 2005).
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Najbardziej prawdopodobnymi drogami na-
razenia pracownikéw na DIF s3: narazenie inha-
lacyjne i bezposredni kontakt ze skorg. Szkodliwe
dzialanie tego zwigzku wynika z jego silnych wta-
$ciwosci draznigcych i uczulajagcych. U pracow-
nikéw narazonych na DIF stwierdzano objawy
alergicznego podraznienia skory, a w przypadku
lakiernika stosujacego farby zawierajace DIF takze
objawy astmy (Ligocka, Jakubowski 2005).

Zharmonizowang klasyfikacje oraz
kowanie DIFE, zgodnie z tabelg 3.1. zafgczni-
ka VI do rozporzadzenia Parlamentu Euro-
pejskiego i Rady (WE) nr 1272/2008 z dnia
16.12.2008 r. w sprawie klasyfikacji, oznakowa-
nia i pakowania substancji 1 mieszanin, zmienia-

ozna-
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jacego i uchylajacego dyrektywy 67/548/EWG
i 1999/45/WE oraz zmieniajacego rozporzadzenie
(WE) nr 1907/2006, zwanego rozporzadzeniem

Tabela 1.

CLP (Dz. Urz. UE z dnia 31.12.2008 r.), przedsta-
wiono w tabeli 1.

Klasyfikacja i oznakowanie DIF zgodnie z obowigzujacymi aktami prawnymi

Klasyfikacja zagrozenia i kody kategorii

Kody zwrotéw wskazujacych rodzaj zagrozenia

AcuteTox. 3
Toksycznos¢ ostra — droga oddechowa (kat. 3)

Skin Irrit. 2
Dziatanie draznigce na skore (kat. 2)

Eye Irrit. 2
Dziafanie drazniace na oczy (kat. 2)

STOT 3 SE
Dziatanie toksyczne na narzady docelowe —
narazenie jednorazowe (kat. 3)

Resp. Sens 1
Dziatanie mutagenne na komérki rozrodcze
po podaniu droga dozotadkowa (kat. 1B)

Skin. Sens 1
Dziatanie uczulajace na skére (kat. 1)

H331- dziafa toksycznie w nastepstwie wdychania
H315 - dziafa draznigco na skére
H319 - dziata draznigco na oczy

H335 — moze powodowac podraznienie drog
oddechowych

H 334 - moze powodowac objawy alergii lub astmy
lub trudnosci w oddychaniu w nastepstwie wdychania

H317 - moze powodowac reakcje alergiczng skéry

Obowigzujaca warto$§¢ najwyzszego dopusz-
czalnego stezenia (NDS) w powietrzu na stano-
wiskach pracy (rozporzadzenie Ministra Rodziny,
Pracy i Polityki Spotecznej z dnia 12.06.2018 r.) dla
3-izocyjanianometylo-3,5,5-trimetylocykloheksy-
lu wynosi 0,04 mg/m®.

Celem prac badawczych bylo opracowa-
nie odpowiednio czulej i selektywnej
tody izomeréw tego zwiazku

me-
oznaczania

w powietrzu na stanowiskach pracy, umoz-
liwiajgcej pomiary jego stezen, a nastepnie
pozwalajacej na dokonanie oceny narazenia zawo-
dowego zgodnie z wymaganiami zawartymi w nor-
mie PN-EN-482.

Zakres tematyczny artykulu obejmuje zagad-
nienia zdrowia oraz bezpieczenstwa i higieny sro-
dowiska pracy bedace przedmiotem badan z zakre-
su nauk o zdrowiu oraz inzynierii Srodowiska.

CZESC DOSWIADCZALNA

Zatozenia opracowanej metody

Istnieje ograniczona liczba dostepnych danych lite-
raturowych dotyczacych oznaczania izocyjanianu
3-izocyjanianometylo-3,5,5-trimetylocykloheksy-
lu (DIF) w powietrzu. Metodyke oznaczania tego
zwigzku w powietrzu zaproponowano w Occupatio-
nal Safety and Health Administration OSHA (OSHA
1988). Polegata ona na: przepuszczeniu badanego
powietrza przez filtr z wtdkna szklanego nasaczony
roztworem 1-(2-pirydylo)piperazyny, ekstrakgji po-
wstatej na filtrze pochodnej mieszaniny acetonitrylu
i dimetylosulfotlenku (DMSO) oraz oznaczeniu ste-
zen tego zwigzku z zastosowaniem wysokosprawnej
chromatografii cieczowej (HPLC). Metode ozna-
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czania izocyjanianéw w powietrzu zaproponowano
w NIOSH (National Institute of Occupational
Safety and Health), (NIOSH 1994). Metoda ta po-
legata na przepuszczeniu badanego powietrza przez
pluczke zawierajaca toluenowy roztwor 1-(2-metok-
syfenylo)piperazyny i oznaczaniu powstatych trwa-
tych pochodnych z zastosowaniem HPLC. Kolejne
metodyki oznaczania izocyjanianéw, opracowane
w NIOSH, zakladaly wykorzystanie do celow dery-
watyzacji tryptaminy (NIOSH 1998) i 1-(9-antra-
cenylometylo)piperazyny (NIOSH 2003). Metody-
ka opracowana w laboratoriach Health and Safety
Executive (HSE) zakladata wykorzystanie do dery-
watyzacji 1-(2-metoksyfenylo)piperazyny (ptuczka
i filtr) oraz oznaczanie powstalej pochodnej z zasto-
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sowaniem HPLC z detekcjg spektrofotometryczng
lub elektrochemiczng (HSE 2014).

Metodyki opracowane przez pracownikow
Occupational Safety and Health Administration
(OSHA) zakladaly zastgpienie pluczek filtrami
z wiokna szklanego, ktére nasgczano roztworem
1-(2-pirydylo)piperazyny (1,2-PP). Powstale po-
chodne, po ekstrakeji sg oznaczane z zastoso-
waniem HPLC z detekcja spektrofotometryczng
lub fluorescencyjng (OSHA 1988; 1989a; 1989b).
Oznaczanie izocyjaniandéw (w postaci pochodnej
z dibutyloaming) jest mozliwe réwniez przy zasto-
sowaniu HPLC sprzezonej ze spektrometrem mas
(Driffield i in. 2007; Nordgvist i in. 2003).

1-(2-Pirydylo)piperazyna jest zwiazkiem naj-
powszechniej stosowanym w oznaczeniach izocyja-
nianéw. W handlu s3 dostepne wzorce pochodnych
niektorych zwigzkéw z tej grupy oraz gotowe do
uzycia filtry z wiékna szklanego nasaczone roztwo-
rem 1,2-PP.

Na podstawie dostepnych danych z pismien-
nictwa, dotyczacych oznaczania izocyjanianow
w powietrzu, do opracowania metody zastosowa-
no metode chromatografii cieczowej z detekcja
spektrofluorymetryczna zapewniajaca najwieksza
czuto$¢ oznaczen. Do pobierania probek powietrza
wykorzystano metode dozymetrii indywidualnej
z wykorzystaniem filtréw szklanych impregnowa-
nych roztworem 1,2-PP. Do opracowania metody
oznaczania DIF w powietrzu przyjeto nastepujace
zalozenia:

— pobieranie dwdch prébek w ciggu zmiany

roboczej,

— objeto$¢ pobranej probki powietrza okolo

2001,
— zakres pomiarowy 0,004 + 0,08 mg/m”>.

Aparatura

W badaniach wykorzystano chromatograf cieczo-
wy Waters Alliance 2695 wyposazony w: pompe
poczwdrna, termostat, detektor spektrofluoryme-
tryczny Waters 2475 (FLD), kolumne analityczng
Ascentis Express RP Amide (250 x 3 mm, $rednica
ziaren 5 um, wypelniona zelem krzemionkowym
modyfikowanym ladcuchami weglowymi (C-18)
z wbudowanymi grupami amidowymi), automa-
tyczny dozownik préobek oraz komputer z progra-
mem sterowania i zbierania danych.

Do pobierania prébek powietrza zastosowa-
no $rednioprzeptywowe aspiratory indywidualne
(GilAir 3 firmy Glilian) umozliwiajgce pobieranie
powietrza ze strumieniem objeto$ci ok. 60 I/h.

Do odwazania odczynnikéw stosowano wage
analityczng Sartorius, a do ekstrakeji analizowa-
nych zwigzkow z filtréw wykorzystano wytrzasarke
mechaniczng Buhler SM 30 Control.

Materiaty i odczynniki

W badaniach zastosowano: filtry z widkna szkla-
nego Whatman GF/A 37 mm, filtry strzykawkowe
z membrang z PTFE (Supelco), pipety automatycz-
ne oraz szklo miarowe klasy A. Do badan stosowa-
no odczynniki o czystosci co najmniej cz.d.a lub
do HPLC firm: JT Baker (acetonitryl, chlorek me-
tylenu, heksan), Sigma — Aldrich (1-(2-pyridylo)-
-piperazyna), POCh (dimetylu sulfotlenek). Wzo-
rzec pochodnej DIF z 1-(2-pyridylo)piperazyna
zsyntetyzowano w laboratorium. Woda o czystosci
do HPLC pochodzila ze stacji oczyszczania wody
Hydrolab R-10.

WYNIKI BADAN | 1CH OMOWIENIE

Dobér optymalnych warunkéw
rozdziatu chromatograficznego

Z danych literaturowych wynika, ze izocyjanian
3-izocyjanianometylo-3,5,5-trimetylocyklohek-
sylu (DIF) po przeksztalceniu w pochodng moze
wystepowal w postaci dwéch izomerdéw optycz-
nych (OSHA 1988). Dodatkowo, kazda substancja
reagujaca z 1,2-PP moze interferowa¢ z pochod-
ng DIE. Obecnoé¢ w badanej prébee substancji
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interferujacych wymaga dobrania warunkéw roz-
dzielania chromatograficznego (rodzaj kolumny
analitycznej, modyfikacja sktadu fazy ruchomej,
pH fazy ruchomej), tak by umozliwi¢ selektywne
oznaczenie DIE. Na podstawie danych literaturo-
wych stwierdzono, ze izocyjaniany mozna ozna-
cza¢ z zastosowaniem wysokosprawnej chro-
matografii cieczowej i kolumn analitycznych
wypelnionych zlozami: C-8 (NIOSH 1994; 2003;
OSHA 1989a; 1989b), C-18 (NIOSH 1998; HSE

PiMOSP nr 2(104)
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2014), CN (OSHA 1989b) lub faza oktadecylo-
wa z wbudowanymi w tanicuch weglowy grupami
amidowymi (Cramer 2005). Zastosowanie tej
ostatniej fazy stacjonarnej umozliwia anali-
z¢ pochodnych izocyjanianéw z wykorzysta-
niem fazy ruchomej zlozonej z acetonitrylu
i wody (bez koniecznosci uzywania nietrwatych
roztworéw buforowych). Celem okredlenia se-
lektywnych warunkéw oznaczania DIF w obec-
noéci innych izocyjanianéw w mieszaninie ace-
tonitrylu i dimetylu sulfotlenku (ACN: DMSO
9: 1, v: v) przygotowano roztwory pochodnych:
izocyjanianu cykloheksylu (ICH), izocyjanianu
3-izocyjanianometylo-3,5,5-trimetylocyklohek-
sylu (DIF), diizocyjanianu tolueno-2,4-diylu (2,4-
TDI), diizocyjanianu tolueno-2,6-diylu 2,6-TDI,
HDI (diizocyjanianu heksano-1,6-diylu) i MDI
(4,4’ -metylenobis(fenyloizocyjanianu) z 1,2-PP.

Tabela 2.

Pochodne poddano analizie chromatograficz-
nej. Optymalne warunki rozdzielania chromato-
graficznego dla izomeréw pochodnej DIF i po-
chodnych pozostalych izocyjanianéw, mogacych
wystepowa¢ w badanym powietrzu, dobierano
przy zastosowaniu kolumny Ascentis Express RP-
-Amide 250 x 3 mm wypelnionej zlozem o $red-
nicy ziaren 5 um. Jako faze¢ ruchomg zastosowa-
no mieszanine acetonitrylu i wody o zmiennym
w trakcie trwania analizy skladzie procentowym
(elucja gradientowa). Dlugos¢ fali wzbudzenia
i emisji (Aex = 240 nm i Aem = 370 nm) dobra-
no na podstawie danych literaturowych (OSHA
1988). Warunki pracy chromatografu cieczowego
z detektorem FLD przedstawiono w tabeli 2.

Warunki pracy chromatografu cieczowego z detektorem FLD

Kolumna analityczna Ascentis Express RP-Amide 250mm x 3mm, 5um

Faza ruchoma .

Program - gradient (v: ) acetonitryl (A) woda (B)
0 min 35 65
2 min 35 65
10 min 60 40
12 min 60 40
12,5 min 35 65
23 min 35 65

Natezenie przeptywu strumienia fazy ruchomej 0,4 ml/min

Temperatura kolumny 40°C

Dtugos¢ fali wzbudzenia/emisji 240 nm/370 nm

Objetos¢ probki 2l

Zastosowane w analizie warunki pracy chro-
matografu cieczowego (tab. 2.) umozliwiajg se-
lektywne oznaczenie obu izomeréw pochodnej
DIF. Podane warunki rozdzialu chromatograficz-
nego umozliwiajg takze selektywna analize DIF
w mieszanie innych, najczesciej stosowanych
w przemysle izocyjanianéw (izocyjanianu cyklo-
heksylu (IC), izocyjanianu 3-izocyjanianometylo-
-3,5,5-trimetylocykloheksylu (DIF), diizocyjania-
nu tolueno-2,4-diylu (2,4-TDI), diizocyjanianu
tolueno-2,6-diylu (2,6-TDI), diizocyjanianu hek-
sano-1,6-diylu (HDI) i 4,4’-metylenobis(fenyloizo-
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cyjanianu (MDI)) oraz czynnika derywatyzujacego
(1,2-PP). Chromatogram mieszaniny sze$ciu po-
chodnych izocyjanianéw (rozdzielonych na kolum-
nie Ascentis Express RP-Amide przy zastosowaniu
podanych w tabeli 2. warunkow pracy chromatogra-
fu cieczowego) przedstawiono na rysunku 1. Podane
warunki chromatograficznego oznaczania mozna
modyfikowa¢ (zmiana kolumny, fazy ruchome;j),
dostosowujac zdolnos¢ rozdzielcza uktadu chro-
matograficznego do konkretnych potrzeb wynika-
jacych z obecnosci w badanym $rodowisku pracy
innych niz badana substancja.
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Rys. 1. Chromatogram mieszaniny szesciu zwiazkéw (pochodne 2,6-TDI;1,6-HDI; 2,4-TDI; ICH, izomery DIF oraz MDI). Kolum-

na Ascentis Express RP-Amide. Detektor FLD

Badanie zakresu stosowania liniowosci
i precyzji metody analitycznej

W celu zbadania zakresu roboczego metody ozna-
czania izocyjanianu 3-izocyjanianometylo-3,5,5-
-trimetylocykloheksylu (DIF) przygotowano trzy
serie po siedem filtréw szklanych impregnowanych
roztworem 1,2-PP, na ktére naniesiono po 100 pl
roztworow wzorcowych pochodnej DIF o steze-
niach: 19,8; 39,5; 98,8; 197,5; 296,3 i 395 ug/ml, co
odpowiada stezeniom czystego zwigzku: 0; 8; 16;
40; 80; 120 i 160 pg/ml. Po odparowaniu rozpusz-
czalnika filtry umieszczono w naczynkach szkla-

nych o pojemnosci 4 ml, a nastepnie poddano
30-minutowej ekstrakcji przy uzyciu 3 ml roztworu
do ekstrakcji (ACN: DMSO) i wytrzgsarki mecha-
nicznej. Stezenia czystego zwigzku w 1 ml ekstrak-
tu wynosza odpowiednio: 0,27; 0,53; 1,33; 2,67; 4,0
i5,33 pg. Tak uzyskane roztwory wzorcéw DIF prze-
puszczano przez filtry strzykawkowe z membrang
z PTFE o $rednicy poréw 0,45 um i poddano analizie
chromatograficzne;j.

Wyniki badania liniowos$ci metody w bada-
nym zakresie stezen przedstawiono w tabeli 3.
i graficznie na rysunku 2.

Tabela 3.
Wyniki wzorcowania DIF na filtrach z wtdkna szklanego impregnowanych roztworem 1,2-PP
Stezenie DIF, pg/ml
Parametry badane
0,27 0,53 133 2,67 4,00 533
5621236,9 11327 224,6 29085 376,5 55896 138,5 83323000,0 1161 60 944,2
Pole powierzchni piku 5748 666,8 1713120,7 29076 232,5 59505 819,0 84317734,8 118 633 156,2
6016 617,3 11280 098,6 30817620,9 58324 584,4 85295 665,6 117025 202,9
oredniawartostpola | g 795507 11440148,0 296597433 57908 847,3 843121335 117273 101,1
powierzchni piku
Odchylenie
standardowe, 201809,1 237572,7 1002761,8 18404011 986 344,7 1254 610,7
SD
Wspbtczynnik
zmiennosci, 3,48 2,08 3,38 318 1,17 1,07
Vv, %
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Rys 2. Krzywa wzorcowa DIF na filtrach z widkna szklanego impregnowanych roztworem 1,2-PP

Na podstawie uzyskanych danych mozna stwier-
dzi¢, ze zalezno$¢ odpowiedzi detektora spektroflu-
orymetrycznego na analizowane stezenia DIF (suma
pol powierzchni pikéw izomeréw DIF) w badanym
zakresie stezen 0,27 + 5,33 pg/ml ma charakter linio-
wy. Zalezno$¢ te opisuje rownanie y = 21705822,5x
- 52298,7. Wyrazony w procentach wspotczynnik
zmienno$ci (CV) dla trzech serii kalibracyjnych
wynosi 2,9 %, wspolczynnik regresji r = 0,9992.

Precyzje oznaczen sprawdzono na podstawie
analizy (n = 10) roztworéw DIF o stezeniach: 0,27;
1,331 5,33 ug/ml. Wyniki tych badan przedstawio-
no w tabeli 4. Wartosci wzglednego odchylenia
standardowego rozrzutéw uzyskanych wynikow
w stosunku do warto$ci $rednich dla badanych
stezenn wynosza odpowiednio: 2,0; 2,8 i 2,8 %, co
$wiadczy o wysokiej precyzji oznaczen.

Tabela 4.
Wyniki badania precyzji metody oznaczania DIF w powietrzu
) Stezenie DIF, ug/ml
Numer analizy
0,27 1,33 5,33

1 5800 872,19 37196 149,69 123 364 016,56
2 5596 414,95 34 991311,56 122 204 821,36
3 5727 018,03 35102 526,97 116 497 553,17
4 5839 346,99 33773109,97 117799 866,49
4 5875574,83 36 180 365,28 127 616 790,83
6 5736 516,29 35964 079,21 125 916 513,09
7 5991656,39 35617 931,27 124 342 164,46
8 5834 149,66 35937 828,38 120 512 370,25
9 5631346,14 35252 586,29 124 326 955,11
10 5738 385,77 37072 297,62 122141 056,98
Srednia 5777 128,124 35708 818,62 122 472 210,8
Odchylenie standardowe, SD 116 891,0 1014175,7 3457 865,6
Wsp6tczynnik zmiennosci, CV, % 2,02 2,84 2,82
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Badanie warunkow pobierania probek
powietrza do oznaczen DIF

W celu okre$lenia ewentualnych strat DIF podczas
pobierania prébek powietrza przygotowano trzy
serie po sze$¢ filtrow z widkna szklanego pokry-
tych roztworem 1,2-PP, na ktére naniesiono po
100 ml roztworéw wzorcowych pochodnej DIF
o stezeniach (w przeliczeniu na czysty zwigzek): 8;
401160 mg/ml. Po odparowaniurozpuszczalnika fil-
try umieszczono w gtowicach do pobierania probek
i przepuszczono za pomocy $rednioprzeplywowych
aspiratoréw indywidualnych 200 litréw powietrza,
ze stalym strumieniem objetosci 1 1/min. Po tym
czasie filtry przeniesiono do naczynek szklanych
o pojemnosci 4 ml i poddano 30-minutowej eks-
trakcji za pomocg 3 ml mieszaniny ACN: DMSO
oraz wytrzasarki mechanicznej. Ekstrakty przesa-
czono przez filtry strzykawkowe z PTFE o $redni-
cy poréw 0,45 mm, a nastepnie poddano analizie
chromatograficznej w ustalonych wczeéniej warun-

kach. Wartosci pol powierzchni pikéw badanego
zwigzku, uzyskane w analizach ekstraktow, porow-
nano do wynikéw analiz ekstraktow filtréw, na kto-
re naniesiono takie same ilo$ci DIF i przez ktore nie
przepuszczano powietrza.

Wyniki badan dotyczacych warunkéw pobie-
rania probek powietrza do oznaczen DIF przed-
stawiono w tabeli 5. Przyjety sposob pobierania
probek powietrza nie powoduje powstawania istot-
nych strat analitu. Srednie wartosci wspétczynnika
odzysku DIF z filtréw z widkna szklanego (pokry-
tych roztworem 1,2-PP), przez ktore przepuszczo-
no probke powietrza o objetosci 200, dla trzech
analizowanych zawartosci DIF na filtrach (0,8; 4;
i 16 pg/na filtrze) wynosza odpowiednio: 0,97
(SD - 0,024); 0,97 (SD - 0,019) i 0,9 (SD - 0,019).
Srednia (dla trzech stezen) warto$¢ wspétczynnika
odzysku wynosi 0,94 (SD - 0,037).

Tabela 5.
Badanie warunkoéw pobierania prébek powietrza do oznaczer DIF
. Zawartos¢ DIF Pole powierzchni piku Srednia wartos¢
Medium ' ) . . .
o na filtrze, Wspdtczynnik odzysku | - wspétczynnika
pochtfaniajgce .
g roztwor kontolny ekstrakt odzysku
4363 356,024 0,98
420115,333 0,94
4227 684,520 0,95
4515 849,573 4399 636,688 0,98
0,8 4740 022,320 4 456 742,893 1,00 0,97
4169 944,318 4435 610,707 0,99
SD 0,024
cv 2,5%
23580 298,605 0,97
23409 942,642 0,97
Filtr 22743 419,777 0,94
z wtbkna szklanego 23 914165,399 23094 622,337 0,95
impregnowanego 4 24096 500,313 22490 333,195 0,93 0,9
roztworem 1,2-PP 24752 674,207 23653 780,071 0,98
SD 0,019
cv 2,0%
98 701707,409 0,89
99 835 844,025 0,90
10 427 7389,298 0,94
103 819719,531 99 853 713,753 0,90
16 118 491740,300 98 266 620,436 0,88 0,90
11075 916,123 99 687 672,554 0,90
SD 0,019
cv 2,1%
Sredni wspdtczynnik odzysku, Sr, % 0,94
Odchylenie standardowe, SD 0,037
Wspdtczynnik zmiennosci, CV, % 39
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Badanie warunkow przechowywania
pobranych nafiltry probek DIF

W celu zbadania trwalosci probek DIF pobra-
nych na filtry impregnowane roztworem 1,2-PP
przygotowano trzy serie po osiemnascie filtrow,
na ktore naniesiono po 100 pl roztwordw wzor-
cowych DIF o stezeniach: 8; 40 i 160 mg/ml. Po
odparowaniu rozpuszczalnika filtry umieszczono
w szczelnie zamknietych naczynkach szklanych
o pojemnoéci 4 ml i przechowywano w chlo-
dziarce, a nastepnie po: 10; 20 i 30 dniach prze-
chowywania poddawano ekstrakcji po 6 filtrow
zkazdego stezenia (30 min, 3 ml mieszaniny ekstrak-
cyjnej ACN: DMSO, wytrzagsarka mechaniczna).

Ekstrakty przepuszczono przez filtry strzykawkowe
z membrang z PTFE o $rednicy poréw 0,45 pm
i poddawano analizie chromatograficznej. Warto-
$ci pol powierzchni pikéw badanego zwigzku, uzy-
skane w analizach ekstraktow, poréwnano z wyni-
kami analiz ekstraktow wzorcow o takich samych
stezeniach przygotowanych w dniu analizy.
Wyniki badan warunkéw przechowywania DIF
na filtrach z wldkna szklanego, impregnowanych
roztworem 1,2-PP, przedstawiono w tabeli 6. Wyra-
zone w procentach, $rednie wartosci odzysku DIF
dlaprobek (0,8;4;1 16 pg DIF nafiltrze) po 30 dniach
przechowywania wynosza: 100,4 (SD - 4,4); 98,4
(SD - 3,1)195,3% (SD - 11,2). Srednia (dla trzech
stezen) warto$¢ odzysku wynosi 98,0 % (SD - 7,1).

Tabela 6.
Badanie warunkow przechowywania DIF na filtrach z wtékna szklanego impregnowanych roztworem 1,2-PP
Zawartos¢ DIF na filtrze
Czas,
dni
0,8 4,0 16,0
[% odzysku] [% odzysku] [% odzysku]
10 100,4 104,4 102,4 102,8 100,1 100,9 91,5 90,9 89,1
102,1 404,5 102,6 100,3 99,7 18,4 88,8 91,5 91,9
Sr 102,7 % Sr 103,7 % Sr 90,6 %
SD 1.6 SD 73 SD 1.3
v 1.5% (4% 7,0 % v 1.5%
Srednia wydajno¢ ekstrakcji, Sr 99,0%
Odchylenie standardowe,  SD 7,4
Wsp6tczynnik zmiennodci, €V 7,5%
20 98,8 102,4 103,3 102,4 98,0 102,6 91,3 90,2 91,8
101,7 102,9 89,1 99,9 101,9 104,5 91,6 89,6 89,2
Sr 99,7 % Sr 101,6 % Sr 90,6 %
SD 5,4 SD 2,3 SD 11
v 54 % v 22 % v 1.2 %
Srednia wydajnos¢ ekstrakcji, Sr 101,6%
Odchylenie standardowe,  SD 2,3
Wspdtczynnik zmiennosci, CV 2,2
30 100,7 103,6 102,6 97,2 103,0 100,9 97.3 85,2 12,9
91,8 103,0 100,6 98,4 95,7 95,0 99,9 95,3 81,4
Sr100,4 % Sr 98,4% Sr 953%
SD 4,4 SD 3.1 SO 1,2
&V 44% &V 31% & 1.8%
Srednia wydajno¢ ekstrakji, Sr 98,03 %
Odchylenie standardowe, ~ SD 7,1
Wsp6tczynnik zmiennodci, CV 7,2 %
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Wyznaczanie granic wykrywalnosci
i oznaczalnosci

Badanie granicy wykrywalnosci i oznaczalno-
$ci DIF przeprowadzono zgodnie z wytycznymi
zawartymi w opracowaniu Dobeckiego (Dobecki
2000). Obliczono wartos¢ $rednig i odchylenie
standardowe sygnalu tla o czasie retencji izomerow
pochodnych DIF uzyskanych z analizy ekstraktow
dwudziestu filtréw impregnowanych roztworem
1,2-PP (probki zerowe), a nastepnie, uwzglednia-
jac wspotczynnik nachylenia krzywej wzorcowej,
obliczono granice wykrywalnoéci (GW) i granice
oznaczalno$ci (GO) na podstawie wzordw:

Tabela 7.

G — SD-3 (GO — SD-lO’
b b
gdzie:
SD - odchylenie standardowe,
b - wspolczynnik nachylenia krzywej kalibracyj-
nej.

Wyniki  analiz ~ dotyczacych  wyznacza-
nia granic wykrywalnosci i oznaczalnos$ci DIF
z zastosowaniem techniki HPLC-FLD przedsta-
wiono w tabeli 7. Obliczone granice wykrywalno-
$ci i oznaczalnosci wynosza odpowiednio: 0,00032
10,0011 pg/ml.

Wyznaczanie granic wykrywalnosci (GWW) i oznaczalnosci (GO) DIF. HPLC-FLD, Kolumna Ascentis Express RP-Amide

Wartosci sygnatu
(pole powierzchni piku)
10294,0 10517.3
8720,7 10 852,0
1794,9 10505,9
13799,8 92511
Wyznaczone parametry 8522 4 10411
9865,6 7587,9
11058,2 18 275,4
8918,7 77978
95701 11405,6
10458,9 10294,0
Srednie pole powierzchni, n = 20 10 493,3
Odchylenie standardowe, SD 2334,3
Wspbtczynnik zmiennosci, CV, % 22,15
Granica wykrywalnosci, X, ug/ml 0,000322
granica oznaczalnosdi, X, ug/ml 0,00107
Walidacja metody 0,004 + 0,08 mg/m*
(dla probki
Walidacje metody przeprowadzono zgodnie powietrza 200 1)
z wymaganiami zawartymi w normie europejskiej — wspblczynnik korelacji r=0.9992
PN-EN 482. ) - precyzja badania 5,2%
Na podstawie przeprowadzonych badan uzy- ~ wzgledna niepewnosé
skano nastepujace dane walidacyjne: calkowita 20%

- granica wykrywalnosci
- granica oznaczalnosci
— zakres pomiarowy

0,00032 pg/ml
0,0011 pg/ml
0,27 + 5,33 pg/ml
(stezenia
czystych
zwigzkow);
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PODSUMOWANIE

Na podstawie przeprowadzonych badan usta-
lono warunki oznaczania stezen izocyjanianu
3-izocyjanianometylo-3,5,5-trimetylocyklo-
heksylu (DIF) w powietrzu na stanowiskach
pracy. Opracowana metoda polega na zatrzy-
maniu DIF (w postaci pochodnej) na filtrach
z wldkna szklanego, impregnowanych roztwo-
rem 1,2-PP. Powstala pochodng mozna z wy-
soka (ok. 100%) wydajnosciag ekstrahowac
z filtréw za pomoca mieszaniny acetonitrylu
i dimetylu sulfotlenku zmieszanych w stosunku
9: 1. Zastosowane warunki analizy chromatogra-

ficznej (kolumna Ascentis Exspress RP-Amide
o wymiarach: 250 x 3 mm, elucja gradientowa)
pozwalaja na selektywne oznaczenie izomeréw
pochodnej DIF w obecnosci innych pochodnych
izocyjanianow (TDI, ICH, HDI, MDI). Opraco-
wana metoda umozliwia oznaczanie stezen DIF
w granicach 0,004 + 0,08 mg/m?® (1/10 + 2 war-
tosci NDS). Opracowang metode oznaczania DIF
w powietrzu na stanowiskach pracy zapisano
w formie procedury analitycznej, ktérg zamiesz-
czono w zalgczniku.
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ZAYACZNIK

PROCEDURA ANALITYCZNA OZNACZANIA [ZOCYJANIANU
3-1Z0CYJANIANOMETYLO-3,5,5-TRIMETYLOCYKLOHEKSYLU W POWIETRZU
NA STANOWISKACH PRACY Z ZASTOSOWANIEM WYSOKOSPRAWNE]
CHROMATOGRAFII CIECZOWEJ Z DETEKCJA SPEKTROFLUORYMETRYCZNA

1. Zakres stosowania metody

Metod¢ podang w niniejszej procedurze stosuje
si¢ w celu oznaczania stezen izocyjanianu 3-izo-
cyjanianometylo-3,5,5-trimetylocykloheksylu
(CAS: 4098-71-9) w powietrzu na stanowiskach
pracy, z zastosowaniem wysokosprawnej chro-
matografii cieczowej z detekeja spektrofluoryme-
tryczng (FLD).

Najmniejsze stezenie izocyjanianu 3-izocyjania-
nometylo-3,5,5-trimetylocykloheksylu, jakie mozna
oznaczy¢ w warunkach pobierania probek powie-
trza i wykonania oznaczania opisanych w proce-
durze, wynosi 0,004 mg/m® (dla probki powietrza
o0 objetosci 200 1).

2. Powotania normatywne

PN-Z-04008-7 Ochrona czystosci powietrza -
Pobieranie prébek - Zasady pobierania probek
powietrza w $rodowisku pracy i interpretacji wy-
nikéw.

3. Zasada metody

Metoda polega na: przepuszczeniu badanego
powietrza przez filtr impregnowany roztworem
1-(2-pirydylo)piperazyny, ekstrakcji powstalej
pochodnej za pomocg mieszaniny acetonitrylu
i dimetylu sulfotlenku oraz chromatograficznej
analizie tak uzyskanego roztworu.

4. Wytyczne ogdlne

4.1. Czysto$¢ odczynnikow
Do analizy, o ile nie zaznaczono inaczej, nalezy
stosowac odczynniki i substancje wzorcowe o stop-
niu czystosci co najmniej cz.d.a.

4.2. Dokladnos¢ wazenia
Substancje stosowane w analizie nalezy wazy¢ z do-
kfadnoscig do 0,0002g.
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4.3. Postepowanie z substancjami toksycznymi
Wszystkie czynno$ci, podczas ktérych uzywa sie
substancji chemicznych, nalezy wykonywa¢ pod
sprawnie dzialajacym wyciggiem laboratoryjnym.

Zuzyte roztwory i odczynniki nalezy groma-
dzi¢ w przeznaczonych do tego celu pojemnikach
i przekazywa¢ do zakladéw zajmujacych sie ich
utylizacja.

5. Odczynniki i roztwory

5.1. Acetonitryl
Stosowac acetonitryl o czystosci do HPLC.

5.2. Dimetylu sulfotlenek
Stosowa¢ dimetylu sulfotlenek wg punktu 4.1.

5.3. Izocyjanian 3-izocyjanianometylo-

3,5,5-trimetylocykloheksylu

Stosowac izocyjanian 3-izocyjanianometylo-3,5,5-
-trimetylocykloheksylu wg punktu 4.1.

5.4. 1-(2-Pirydylo)piperazyna (1,2-PP)
Stosowac¢ 1-(2-pirydylo)piperazyne wg punktu 4.1.

5.5. Heksan
Stosowac heksan o czystosci do HPLC.

5.6. Dichlorometan
Stosowac¢ dichlorometan o czystosci do HPLC.

5.7. Woda destylowana
Stosowac wode o czystosci do HPLC.

5.8. Roztwor do ekstrakeji
Zmiesza¢ ze sobg acetonitryl wg punktu 5.1.
i dimetylu sulfotlenku wg punktu 5.2. w stosunku
9:1 (v:v).

5.9. Pochodna 3-izocyjanianometylo-

-3,5,5-trimetylocykloheksylu

Rozpusci¢ 100 mg izocyjanianu 3-izocyjanianome-
tylo-3,5,5-trimetylocykloheksylu wg punktu 5.3.
w25 mldichlorometanu wg punktu 5.6. Roztwor ten
powoli dodawa¢ do roztworu przygotowanego przez
rozpuszczenie 300 mg 1-(2-pirydylo)piperazyny wg
punktu 5.4. w 50 ml dichlorometanu wg punktu 5.6.
Otrzymany roztwor miesza¢ przez okoto 60 min,
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a nastepnie zatezy¢ do objetosci ok. 10 ml w stru-
mieniu azotu. Zatezony roztwor dodawaé po kropli,
caly czas mieszajac do 800 ml heksanu wg punktu
5.5. Powstaly osad odsaczy¢ i rozpusci¢ ponownie
w mozliwie najmniejszej ilosci dichlorometanu
i ponownie rekrystalizowa¢ w heksanie. Powstalty
osad zebra¢ i wysuszy¢ pod préznig. Otrzymang
pochodng przechowywaé w szczelnie zamknigtym
pojemniku.

5.10. Roztwor wzorcowy podstawowy
izocyjanianu 3-izocyjanianometylo-3,5,5-
-trimetylocykloheksylu

Do kolby miarowej o pojemnosci 5 ml odmierzy¢
1,975 mg pochodnej izocyjanianu 3-izocyjania-
nometylo-3,5,5-trimetylocykloheksylu wg punktu
5.9. Pochodng rozpusci¢ w roztworze do ekstrakeji
wg punktu 5.8. Jeden mililitr tak przygotowanego
roztworu zawiera 0,395 mg pochodnej izocyjanianu
3-izocyjanianometylo-3,5,5-trimetylocykloheksylu.

5.11. Roztwory wzorcowe robocze

Do szesciu kolb miarowych o pojemnosci 1 ml od-
mierzy¢: 0,05; 0,1; 0,25; 0,5; 0,751 1 ml roztworu
wzorcowego podstawowego pochodnej izocyja-
nianu 3-izocyjanianometylo-3,5,5-trimetylocyklo-
heksylu wg punktu 5.10. 1 ml tak przygotowanych
roztworow zawiera odpowiednio w mikrogramach:
19,8; 39,5; 98,8; 197,5; 296,3 i 395 pochodnej izo-
cyjanianu  3-izocyjanianometylo-3,5,5-trimetylo-
cykloheksylu, co odpowiadaja stezeniom czystego
zwigzku: 8; 16; 40; 80; 120 i 160 pg/ml.

5.12. Roztwor pokrywajacy

Odmierzy¢ za pomocg pipety wg punktu 6.7. 100 ul
1,2-PP wg punktu 5.4. i przenies¢ do kolby miaro-
wej o pojemnosci 100 ml. Kolbe uzupelni¢ do kreski
acetonitrylem wg punktu 5.1. Stezenie tak przygoto-
wanego roztworu wynosi 1 mg/ml.

6. Przyrzady pomiarowe i sprzet pomocniczy

6.1. Chromatograf cieczowy
Stosowaé chromatograf cieczowy z detektorem
spektrofluorymetrycznym.

6.2. Kolumna chromatograficzna
Stosowa¢ chromatograficzng kolumne analitycz-
na RP-Amide o dlugoséci 250 mm i $rednicy we-
wnetrznej 3 mm, o $rednicy ziaren 5 um.

6.3. Filtry z widkna szklanego
Stosowac filtry z wiokna szklanego o $rednicy 37 mm
i $rednicy porow 1,6 pm.
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6.4. Filtry strzykawkowe
Stosowac filtry strzykawkowe o $rednicy 13 mm
z membrang z PTFE o $rednicy poréw 0,45 pm.

6.5. Kolby miarowe
Stosowac¢ kolby miarowe o pojemnosci: 1; 51100 ml.

6.6. Naczynka szklane (wiale)
Stosowac wiale o pojemnosci 2 i 4 ml.

6.7. Pipety do cieczy
Stosowac¢ pipety o pojemnosci 0,1 + 5 ml.

6.8. Pompa ssaca z glowica

do pobierania probek powietrza

Stosowaé pompe ssacg umozliwiajagcg pobranie
probki powietrza ze stalym strumieniem objetosci
okofo 1 1/min.

6.9. Waga analityczna
Stosowac wage analityczng umozliwiajacg wazenie
z dokladnoscig do 0,0002 g.

6.10. Wytrzasarka mechaniczna
Stosowac wytrzasarke mechaniczng.

7. Przygotowanie filtrow szklanych
do pobierania prébek powietrza

Na filtry z wtdkna szklanego wg punktu 6.3. nanies§¢
po 0,5 ml roztworu pokrywajacego wg punktu 5.12.
Filtry pozostawi¢ do wyschniecia w eksykatorze.
Suche filtry przechowywaé w szczelnie zamknie-
tym naczyniu.

8. Pobieranie probek powietrza

Podczas pobierania probek powietrza nalezy stoso-
wac zasady zawarte w normie PN-Z 04008-7. Fil-
try z wldkna szklanego przygotowane wg punktu
7. umiesci¢ w glowicy do pobierania prébek po-
wietrza. Za pomocg pompy ssacej wg punktu 6.8.
przepusci¢ przez filtr maksymalnie 200 1 powietrza
ze stalym strumieniem objetosci 1 1/min. Pobrane
probki powietrza zabezpieczy¢ i do czasu analizy
przechowywac w chlodziarce.

9. Warunki pracy chromatografu

Przyktadowe warunki pracy chromatografu przed-
stawiono w tabeli 1.
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Metoda oznaczania w powietrzu na stanowiskach pracy z zastosowaniem wysokosprawnej chromatografii cieczowej

Tabela 1.
Warunki pracy chromatografu

Kolumna analityczna Ascentis Express RP-Amide 250mm x 3mm, 5pym

Faza ruchoma

Program - gradient (v. v)
0 min
2 min
10 min
12 min
12,5 min
23 min

acetonitryl (A)

woda (B)
35 65
35 65
60 40
60 40
35 65
35 65

Natezenie przeptywu

strumienia fazy ruchome;j 0.4 mi/min
Temperatura kolumny 40 °C

Dtugos¢ fali wzbudzenia/emisji 240 nm/370 nm
Objetos¢ probki 2l

10. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Przygotowac 7 filtréw wg punktu 7. Na sze$¢ filtrow
nanie$¢ za pomocg pipety wg punktu 6.7. po 100 ul
roztwordw wzorcowych roboczych pochodnej
izocyjanianu 3-izocyjanianometylo-3,5,5-trime-
tylocykloheksylu wg punktu 5.11., na siédmy filtr
nanie$¢ 100 ul roztworu do ekstrakcji wg punktu
5.8. jako prébke zerowa. Po odparowaniu rozpusz-
czalnika filtry przenie$¢ do naczynek o pojemnosci
4mlwgpunktu6.6. Do kazdegonaczynkadodac po
3 ml roztworu do ekstrakcji wg punktu 5.8.
i podda¢ 30-minutowej ekstrakcji przy uzyciu wy-
trzasarki wg punktu 6.10. Stezenia izocyjanianu
3-izocyjanianometylo-3,5,5-trimetylocyklohek-
sylu w jednym mililitrze ekstraktu wynoszg odpo-
wiednio: 0; 0,27; 0,53; 1,33; 2,67; 4; 5,33 pg. Eks-
trakty przesaczy¢ przez filtry strzykawkowe wg
punktu 6.4. i podda¢ analizie chromatograficznej
w warunkach okreslonych w punkcie 9. Sporzadzi¢
krzywa wzorcowa, odktadajac na osi odcigetych
ilo§¢ izocyjanianu 3-izocyjanianometylo-3,5,5-
-trimetylocykloheksylu naniesionego na Afiltr,
a na osi rzednych - warto$¢ pola powierzchni
piku badanego zwigzku. Dopuszcza si¢ automa-
tyczne integrowanie danych i sporzadzanie krzy-
wej Wzorcowe;j.

11. Wykonanie oznaczenia

Po pobraniu probek powietrza filtry przenies¢
do naczynek o pojemnosci 4 ml wg punktu 6.6.
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Nastepnie doda¢ 3 ml roztworu ekstrakcyjnego
wg punktu 5.8., naczynka szczelnie zamkna¢ i pod-
da¢ 30-minutowej ekstrakeji za pomocg wytrzasar-
ki wg punktu 6.10. Otrzymane roztwory przepusci¢
przez filtry strzykawkowe wg punktu 6.4. Uzyska-
ne roztwory podda¢ analizie chromatograficznej
w warunkach okreslonych w punkcie 9.

W przypadku probek, ktérych wartosci poél
powierzchni analizowanych pikéw przekraczaja
zakres roboczy metody nalezy wykonaé powtérne
oznaczenie, rozcienczajac dodatkowo probke. Do-
datkowe rozcienczenie uwzgledni¢ w obliczeniach.

12. Obliczanie wyniku oznaczenia

Stezenie izocyjanianu 3-izocyjanianometylo-3,5,5-
-trimetylocykloheksylu (X) w badanym powietrzu
obliczy¢, w miligramach na metr szeécienny, na
podstawie wzoru:

X ==,
v

w ktorym:
¢ — zawarto$¢ izocyjanianu 3-izocyjanianome-
tylo-3,5,5-trimetylocykloheksylu odczyta-
na z krzywej wzorcowej, w miligramach,
V - objetos¢ przepuszczonego powietrza, w me-
trach sze$ciennych.

13. Protokot z badan

W protokole z badan nalezy poda¢ nastepujace
informacje:
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powolanie na niniejszg procedure,
wszystkie dane konieczne do pelnej identy-
fikacji probki,

wyniki wyrazone w sposéb podany w punkcie
12,

— wszystkie szczegdly niepodane w niniejszej
procedurze lub pozostawione do wyboru,
a takze wszelkie czynniki, ktore mogly wpty-
na¢ na wyniki.
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e-mail: slawomir.brzeznicki@imp.lodz.pl

Instytut Medycyny Pracy im. prof. dr. med. Jerzego Nofera
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