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Metoda polega na chemisorpcji zawartej w powietrzu 2-metyloazirydyny na zywicy XAD-2 z naniesio-
nym izotiocyjanianem 1-naftylu, desorpcji N,N-dimetyloformamidem i analizie otrzymanego roztworu
metoda wysokosprawnej chromatografii cieczowe;.

Oznaczalnos$¢ metody wynosi 0,47 mg/m?3.

UWAGI WSTEPNE

2-Metyloazirydyna jest bezbarwna, wysoce tatwopalna ciecza o amoniakalnym zapachu. Stosuje
si¢ ja jako potprodukt w syntezie organicznej do produkcji: tworzyw sztucznych, klejow, spoiw,
pestycydow, farmaceutykow oraz do modyfikacji zywic lateksowych, barwnikow i1 widkien
sztucznych, a takze w przemysle widkienniczym, papierniczym i fotograficznym.

Z uwagi na lotno$¢ par 2-metyloazirydyny narazenie zawodowe na jej dzialanie moze wystapié
podczas produkcji, pakowania lub uzywania substancji wyprodukowanych z 2-metyloazirydyny.

2-Metyloazirydyna jest substancja rakotworcza. W warunkach narazenia ostrego 2-metylo-
azirydyna dziata bardzo toksycznie przez drogi oddechowe, w kontakcie ze skora i po potknigciu,
dziala takze drazniaco, powodujac powazne uszkodzenia oczu.

Warto$¢ najwyzszego dopuszczalnego stezenia (NDS) dla 2-metyloazirydyny podana w
rozporzadzeniu ministra pracy i polityki spotecznej z dnia 16 czerwca 2009 r. (DzU nr 105, poz.
873) zmieniajacym rozporzadzenie z dnia 29 listopada 2002 r. (DzU nr 217, poz. 1833) wynosi
4,7 mg/m®,
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PROCEDURA ANALITYCZNA

1. Zakres procedury

W niniejszej procedurze podano metodg oznaczania zawartosci 2-metyloazirydyny w powietrzu
na stanowiskach pracy z zastosowaniem wysokosprawnej chromatografii cieczowej z detektorem
spektrofotometrycznym.

Najmniejsze stgzenie 2-metyloazirydyny, jakie mozna oznaczy¢é w warunkach pobierania pro-
bek powietrza i wykonania oznaczania opisanych w procedurze, wynosi 0,47 mg/m®.

2. Powolania normatywne

PN-Z-04008-7 ,,Ochrona czystosci powietrza — Pobieranie probek — Zasady pobierania probek
powietrza w srodowisku pracy i interpretacji wynikow”.

3. Zasada metody

Metoda polega na chemisorpcji zawartej w powietrzu 2-metyloazirydyny na zywicy XAD-2 z na-
niesionym izotiocyjanianem 1-naftylu, desorpcji N,N-dimetyloformamidem i analizie otrzymanego
roztworu metoda wysokosprawnej chromatografii cieczowe;.

4. Wytyczne ogolne

4.1. Czysto$¢ odczynnikow
Do analizy nalezy stosowac, o ile nie zaznaczono inaczej, odczynniki o stopniu czysto$ci co naj-
mniej cz.d.a. oraz wodg destylowana o czystosci do HPLC, zwana woda w dalszej czgsci procedury.
4.2. Doktadno$¢ wazenia
Substancje stosowane w analizie nalezy wazy¢ z doktadnos$cia do 0,0002 g.
4.3. Postgpowanie z substancjami niebezpiecznymi
Czynnos$ci zwiazane z rozpuszczalnikami organicznymi nalezy wykonywac¢ pod sprawnie dziala-
jacym wyciagiem laboratoryjnym.
Zuzyte roztwory i odczynniki nalezy gromadzi¢ w przeznaczonych do tego celu pojemnikach
i przekazywaé do zaktadow zajmujacych sie ich utylizacja.

5. Odczynniki, roztwory i materiaty

5.1. Acetonitryl

Stosowac¢ acetonitryl wg punktu 4.1.
5.2. N,N-Dimetyloformamid

Stosowa¢ N,N-dimetyloformamid wg punktu 4.1.
5.3. Metanol

Stosowa¢ metanol wg punktu 4.1.
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5.4. 2-Metyloazirydyna
Stosowa¢ 2-metyloazirydyng wg punktu 4.1.

5.5. Roztwor wzorcowy podstawowy 2-metyloazirydyny
Do zwazonej kolby pomiarowej o pojemnosci 5 ml nalezy odwazy¢ 470 mg 2-metyloazirydyny
wg punktu 5.4., kolbg zwazy¢, uzupetic¢ do kreski metanolem wg punktu 5.3. i doktadnie wymie-
szaé. Stezenie 2-metyloazirydyny w tak przygotowanym roztworze wynosi 94 mg/ml. Obliczy¢
doktadna zawarto$¢ tego zwiazku w 1 ml roztworu.

Roztwor nalezy przygotowac bezposrednio przed uzyciem.

5.6. Roztwory wzorcowe robocze
Do szesciu kolb pomiarowych o pojemnosci 10 ml odmierzy¢ kolejno: 0,1; 0,125; 0,25; 0,5; 1 12 ml
roztworu wzorcowego podstawowego wg punktu 5.5., uzupehi¢ do kreski metanolem wg punktu
5.3. i wymiesza¢. Stgzenia 2-metyloazirydyny w tak przygotowanych roztworach wynosza odpo-
wiednio: 0,94; 1,175; 2,35; 4,7; 9,4 i 18,8 mg/ml. Obliczy¢ doktadna zawarto$é 2-metyloaziry-
dyny w 1 ml roztworow.

Roztwory wzorcowe nalezy przygotowac bezposrednio przed uzyciem.

6. Przyrzady pomiarowe i sprzet pomocniczy

6.1. Chromatograf cieczowy
Stosowac chromatograf cieczowy z detektorem spektrofotometrycznym i elektronicznym integra-
torem.

6.2. Kolumna chromatograficzna
Stosowa¢ kolumng chromatograficzna umozliwiajaca oznaczenie pochodnej 2-metyloazirydyny,
np.: kolumne stalowa oktadecylowa o dhugosci 150 mm, $rednicy wewngtrznej 4,6 mm i uziarnie-
niu 5 pum.

6.3. Strzykawki do cieczy
Stosowac¢ strzykawki do cieczy o pojemnosci 5 pl +2,5 ml.

6.4. Naczynka do desorpcji
Stosowaé naczynka szklane do desorpcji o pojemnos$ci okoto 3 ml z nakretkami wyposazonymi w
zawory i uszczelki silikonowe, co umozliwia pobieranie roztworu bez otwierania naczynek.

6.5. Pompa ssaca
Stosowaé pompg ssaca umozliwiajaca pobieranie probek powietrza ze stalym strumieniem objeto-
$ci wg punktu 7.

6.6. Rurki pochtaniajace
Stosowac dostepne w handlu rurki szklane wypetione, rozdzielonymi i ograniczonymi wioknem
szklanym, dwiema warstwami (80 i 40 mg) zywicy XAD-2 z naniesionym izotiocyjanianem 1-naftylu.

7. Pobieranie prébek powietrza

Probki powietrza nalezy pobra¢ zgodnie z zasadami podanymi w normie PN-Z-04008-7. W miej-
scu pobierania probek przez rurkg pochtaniajaca wg punktu 6.6. nalezy przepusci¢ 10 1 badanego
powietrza ze stalym, nie wigkszym niz 3 I/h, strumieniem objgtosci. Pobrane probki przechowy-
wane w chtodziarce sa trwate co najmniej 7 dni.
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8. Warunki pracy chromatografu

W przypadku stosowania kolumny o parametrach wg punktu 6.2. oznaczanie mozna wykona¢ w
nastepujacych warunkach:

— temperatura kolumny 23°C

— faza ruchoma (acetonitryl: woda) 70: 30

— strumien objgtosci fazy ruchome;j 1 ml/min
— dlugos$¢ fali analitycznej detektora spektrofotometrycznego 280 nm
— objgtos¢ probki 10 pl.

9. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Do szesciu naczynek wg punktu 6.4. przesypaé z rurek pochtaniajacych wg punktu 6.6. dtuzsza
warstwe zywicy. Nastepnie dodac¢ kolejno po 5 pl roztworéw wg punktu 5.6. Masa 2-metylo-
azirydyny naniesionej na sorbent w kolejnych naczynkach wynosi: 4,7; 5,875; 11,75; 23,5; 47 i 94 pg.
Naczynka szczelnie zamkna¢ i pozostawi¢ do nastgpnego dnia. Nastepnie dodaé strzykawka wg
punktu 6.3. po 1 ml N,N-dimetyloformamidu wg punktu 5.2. Naczynka ponownie zamkna¢ i pozo-
stawi¢ przez co najmniej 30 min, wstrzasajac ich zawarto$cia Co pewien czas. Do chromatografu
wprowadzi¢ po 10 pl roztworéw uzyskanych po desorpcji. Z kazdego roztworu wzorcowego nale-
zy wykona¢ dwukrotny pomiar. Odczytaé¢ powierzchnie pikéw wg wskazan integratora i obliczy¢
$rednig arytmetyczng. Roznica miedzy wynikami nie powinna by¢ wigksza niz + 5% tej wartosci.
Nastepnie wykresli¢ krzywa wzorcowa, odktadajac na osi odcigtych mase 2-metyloazirydyny w
mikrogramach, a na osi rzednych — odpowiadajace jej $rednie powierzchnie pikéw pochodnej 2-me-
tyloazirydyny.
Dopuszcza si¢ automatyczne integrowanie danych i sporzadzanie krzywej wzorcowej.

10. Wykonanie oznaczania

Po pobraniu probki powietrza nalezy przesypa¢ oddzielnie kazda warstwe sorbentu z rurki pochta-
niajacej do naczynek wg punktu 6.4. i doda¢ strzykawka wg punktu 6.3. po 1 ml N,N-dimety-
loformamidu wg punktu 5.2., nastgpnie naczynka szczelnie zamkna¢ i pozostawi¢ na 30 min,
wstrzasajac ich zawarto$cia co pewien czas. Wprowadzi¢ do chromatografu roztwoér znad sorbenta
i wykona¢ analize chromatograficzna w takich samych warunkach jak przy sporzadzaniu krzywej
wzorcowej wg punktu 9. Z kazdego roztworu nalezy wykona¢ dwukrotny pomiar. Odczytaé z uzy-
skanych chromatograméow powierzchnie pikow pochodnej 2-metyloazirydyny wg wskazan inte-
gratora i obliczy¢ $rednig arytmetyczna. Roznica miedzy wynikami nie powinna by¢ wigksza niz
+ 5% tej wartosci. Mase 2-metyloazirydyny odczytaé z krzywej wzorcowej.

11. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenia 2-metyloazirydyny (X) w badanym powietrzu obliczy¢ w miligramach na metr szescienny
na podstawie wzoru:

X — (m1+m2)
V 1
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w ktorym:
m; — masa 2-metyloazirydyny z dtuzszej warstwy sorbentu odczytana z krzywej wzorcowej,
w mikrogramach,
m, — masa 2-metyloazirydyny z krotszej warstwy sorbentu odczytana z krzywej wzorcowe;j,
w mikrogramach,
V - objgtos¢ przepuszczonego powietrza przez rurke pochtaniajaca, w litrach.

INFORMACJE DODATKOWE

Badania wykonano z zastosowaniem chromatografu cieczowego firmy Agilent Technologies serii
1200 z detektorem diodowym (DAD) umozliwiajacym oznaczanie przy dtugosci fali 190 + 950 nm, z
automatycznym podajnikiem probek, z dozowaniem probki w zakresie 1100 pl i oprogramowa-
niem Chemstation sterujacym oraz zbierajacym dane.

Na podstawie wynikow przeprowadzonych badan uzyskano nast¢pujace dane walidacyjne:
— zakres pomiarowy 4,7+ 94 ng/ml
(0,47 + 9,4 mg/m? dla probki powietrza 10 I)
— granica wykrywalnosci, LOD 48,6 ng/ml
— granica oznaczalnosci, LOQ 145,7 ng/ml
— wspotezynnik korelacji, R 0,9998
— catkowita precyzja badania, V.,  5,06%
— wzgledna niepewnos¢ catkowita  20,27%.

ANNA JEZEWSKA

2-Methylaziridine - a determination method

Abstract

This method is based on the chemisorption of 2-methylaziridine on XAD-2 resin coated
with 1-naphthylisothiocyanate. The 2-methylaziridine derivative formed is subsequently desorbed
with N,N-dimethylformamide. The obtained solution is analyzed with HPLC with UV detection.

The working range is 0.47 to 9.4 mg/m?3for a 10 | air sample.
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