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STRESZCZENIE

Wstep: Fenylo(2-naftylo)amina (FNA) to palne cialo state o charakterystycznym zapachu. Stosuje si¢ ja m.in. w produkcji farb
i barwnikdw, a takze jako przeciwutleniacz w przetworstwie gumy, srodek smarny do silnikéw samochodowych oraz w ptynach
hamulcowych, olejach itp. W Unii Europejskiej FNA sklasyfikowano jako substancje rakotwdrcza kat. 2. W Polsce wartos¢
najwyzszego dopuszczalnego stezenia (NDS) dla FNA wynosi 0,02 mg/m?. Celem tej pracy byto opracowanie nowej metody
oznaczania FNA, ktéra umozliwi jej oznaczanie w rodowisku pracy w zakresie stezen 0,1-2 warto$ci NDS. Material i metody:
Metoda polega na zatrzymaniu FNA na filtrze celulozowym, odzysku substancji za pomocg metanolu i analizie otrzymanego
roztworu z zastosowaniem wysokosprawnego chromatografu cieczowego z detektorem fluorescencyjnym. Wyniki: Opraco-
wana metoda umozliwia oznaczanie FNA w zakresie stezen 2-40 pg/m?®. Granica wykrywalnosci (limit of detection — LOD)
wynosi 0,23 ng/l, a granica oznaczalno$ci (limit of quantification - LOQ) - 0,69 ng/l. Wnioski: Metoda spelnia wymagania za-
warte w normie europejskiej PN-EN 482 i moze by¢ stosowana do oznaczania stezen FNA w powietrzu na stanowiskach pracy.
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Slowa kluczowe: metoda analityczna, powietrze na stanowiskach pracy, HPLC, inzynieria $rodowiska, nauki o zdrowiu,
N-fenylo-2-naftyloamina

ABSTRACT

Background: Phenyl(2-naphthyl)amine (FNA) is a flammable solid with a characteristic odor. FNA is used, among others, in
the production of paints and dyes, and as an antioxidant in rubber processing, lubricant for automobile engines, in brake fluids,
oils, etc. In the European Union, FNA is classified as a category 2 carcinogen. In Poland, the value of the maximum admissible
concentration (MAC) for FNA is 0.02 mg/m’. The aim of this study was to develop a new method for the determination of FNA,
which will allow for the determination of this substance in the working environment within the concentration range of 0.1-2 of
MAC value. Material and Methods: The method is based on the retention of FNA on a cellulose filter, recovery of the substance
with methanol and analysis of the solution thus obtained using a high-performance liquid chromatograph with a fluorescence
detector. Results: The developed method enables the determination of FNA in the concentration range 2-40 pg/m’. The limit
of detection (LOD) is 0.23 ng/l and the limit of quantification (LOQ) is 0.69 ng/l. Conclusions: The method complies with
the requirements of the European Standard PN-EN 482 and can be used to determine FNA concentrations in the workplaces air.
Med Pr. 2022;73(1):25-31
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WSTEP

Fenylo(2-naftylo)amina (FNA) to palne cialo stale
o charakterystycznym zapachu, nierozpuszczalne w wo-
dzie. Rozproszona w powietrzu w postaci drobnego pylu
tworzy mieszaning wybuchowa. Reaguje z utleniaczami,
a takze rozklada si¢ podczas spalania, wydzielajac tok-
syczne i zragce dymy. Wilasciwosci fizykochemiczne FNA
przedstawiono w tabeli 1 [1-3].

Fenylo(2-naftylo)aming otrzymuje sie¢ w wyniku kon-
densacji 2-naftolu i aniliny w obecnosci katalizatora. Sto-
suje sie ja w przetworstwie gumy (jako przeciwutleniacz),
w przemysle farb i barwnikéw (barwnik lub pigment, np.
lekéw, wyrobdw widkienniczych, srodkéw higieny oso-
bistej, kosmetykow, tuszéw do tatuazu, farb do wlosow,
barwnikéw spozywczych i farb drukarskich), w przemy-
Sle zwigzanym z komputerami, wytwarzaniem maszyn
do produkgji cementu lub zywnosci, maszyn lotniczych,
urzadzen elektrycznych, opakowan do zywnosci, talerzy
papierowych, sztuécow, drobnych urzadzen, takich jak
piekarniki, oraz jako $rodek smarny do silnikéw samo-
chodowych, a takze w ptynach hamulcowych i olejach [3].

Narazenie zawodowe na FNA wystepuje gtownie
przez uktad oddechowy i skore [4-6]. W wyniku zatru-
cia ostrego FNA w postaci pylu moze wystapi¢ kaszel,

zaczerwienienie spojowek, lzawienie oczu, bol glowy,
dusznosci, zaburzenia $wiadomosci, utrata przytom-
nosci i zgon. Ponadto FNA cechuje si¢ dzialaniem me-
themoglobinotworczym, co wskazuje na ryzyko wysta-
pienia sinoniebieskiego zabarwienia blon $luzowych
i skory. Skazenie oczu substancja stalg lub pytami mo-
ze spowodowac zaczerwienienie spojowek, Izawienie
i bol oczu. Skazenie skdry moze wywolac jej swedze-
nie i zaczerwienienie. Przypadkowe potknigcie moze
powodowaé wymioty, bdl brzucha i biegunke. W wy-
niku przewleklego zatrucia FNA moga wystapi¢ zmia-
ny uczuleniowe skory, nadwrazliwo$¢ na promienie sto-
neczne lub nadmierne rogowacenie naskdrka [1].

Miedzynarodowa Agencja Badan nad Rakiem (In-
ternational Agency for Research on Cancer) sklasyfi-
kowata FNA jako czynnik rakotwdrczy (grupa 3; nie-
klasyfikowany jako rakotwoérczy dla ludzi) z powodu
niewystarczajacych dowodow na rakotwdrczos¢ u lu-
dzi, a takze ze wzgledu na ograniczone dowody rako-
tworczosci u zwierzat [7]. Wyniki badan epidemiolo-
gicznych nadal nie s3 jednoznaczne w odniesieniu do
ryzyka rakotworczego FNA u ludzi [8,9].

W Unii Europejskiej FNA sklasyfikowano jako sub-
stancje rakotworcza kat. 2. Substancji tej przypisano
nastepujace zwroty okreslajace rodzaj zagrozenia [10]:

Tabela 1. Wybrane wlasciwosci fizykochemiczne fenylo(2-naftylo)aminy (FNA) [1-3]
Table 1. Selected physicochemical properties of phenyl(2-naphthyl)amine (FNA) [1-3]

Parametr
Parameter

Whaéciwosci fizykochemiczne FNA
Chemical and physical properties of FNA

Nr CAS / CAS No.

Posta¢ / Form

Masa molowa / Molecular weight
Temperatura topnienia / Melting point
Temperatura wrzenia / Boiling point
Temperatura zaplonu / Flash point

Gestos¢ / Density

Gestos¢ par wzgledem powietrza (powietrze = 1) / Relative vapor density (air = 1)

Prezno$¢ par / Vapor pressure

135-88-6

ciato state / solid

219,3 g/mol

107-108°C

395,5°C

powyzej 100°C / above 100°C
1,2 g/cm?®

brak danych / data not available
20 hPa (235°C)

Wspotczynnik podziatu oktanol/woda (log P,,,) / Octanol/water partition coeflicient (log P) 4,38

Rozpuszczalnos¢ w rozpuszczalnikach organicznych / Solubility in organic solvents

Rozpuszczalno$é w wodzie / Solubility in water

Synonimy / Synonims

rozpuszcza si¢ w: acetonie (640 g/1), etanolu (50 g/1),
benzenie (27 g/1) / dissolved in: acetone (640 g/1),
ethanol (50 g/1), benzene (27 g/1)

nie rozpuszcza sig / not dissolved

N-2-naftyloanilina / N-2-naphthylaniline
N-fenylo-2-naftyloamina / N-phenyl-2-naphtylamine
2-anilinonaftalen / 2-anilinonaphthalene
2-naftylofenyloamina / phenyl-2-naphthylamine
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H351: podejrzewa si¢, ze powoduje raka,

H319: dziala draznigco na oczy,

H315: dziata draznigco na skore,

H317: moze powodowac reakcje alergiczna skory;,

H411: dziala toksycznie na organizmy wodne, po-

wodujac dlugotrwale skutki.

W Polsce ustalona dla FNA warto$¢ najwyzszego
dopuszczalnego stezenia (NDS) w powietrzu $rodowi-
ska pracy wynosi 0,02 mg/m’ [11].

W $wiatowej literaturze opisano metody ozna-
czania FNA w mieszankach gumowych [12,13] i nie-
liczne metody oznaczania stezen FNA w powietrzu
na stanowiskach pracy. Jedng z nich opracowano
w Occupational Safety and Health Administration
(OSHA) [14]. Polega ona na przepuszczeniu 240 1 po-
wietrza zawierajacego FNA przez 2 polaczone szere-
gowo filtry z widkna szklanego, z naniesionym kwa-
sem L-askorbinowym (witaming C), wymywaniu
FNA z filtréw metanolem i oznaczaniem uzyskanego
roztworu z zastosowaniem wysokosprawnego chro-
matografu cieczowego z detektorem fluorescencyj-
nym (HPLC-FLD). Granica wykrywalno$ci FNA wy-
nosi 27 ng/m’.

W polskiej literaturze opisano metod¢ oznaczania
FNA wg Polskiej Normy PN-Z-04177-02:1987 [15].
Polega ona na reakcji FNA z chlorkiem p-nitrobenze-
nodiazoniowym i powstaniu czerwonego barwnika
azowego. Zawarto$¢ FNA okreslano metoda koloryme-
tryczng. Metody tej nie nalezy stosowal w przypad-
ku obecnosci amin aromatycznych, np. 1- i 2-naftylo-
aminy. Oznaczalno$¢ tej metody wynosi 0,01 mg/m’, co
uniemozliwia spetnienie wymagan normy PN-EN 482
w odniesieniu do wymaganego zakresu pomiarowego
dla czynnikéw oznaczanych w powietrzu $srodowiska
pracy. Norma ta zostala wycofana ze zbioru Polskich
Norm i dlatego wynikla potrzeba opracowania no-
wej metody oznaczania FNA, ktéra umozliwi oznacza-
nie tej substancji w srodowisku pracy w zakresie stezen
2-40 pg/m’, zgodnie z wytycznymi zawartymi w nor-
mie PN-EN 482 [16].

MATERIAL | METODY

W badaniach stosowano:
chromatograf cieczowy firmy Agilent Technologies
seria 1200 z detektorem fluorescencyjnym (FLD)
z automatycznym podajnikiem prébek, z mozliwo-
$cia dozowania probki w zakresie 1-100 pl i opro-
gramowaniem Chemstation sterujagcym oraz zbie-
rajagcym dane,

kolumne chromatograficzng Allure AK o diugosci

200 mm i $rednicy wewnetrznej 4,6 mm, o uziar-

nieniu 5 um (Restek, USA),

aspiratory do pobierania probek powietrza: Gilian

LES (Sensidyne, USA) [zakres pracy: 1-350 ml/min

(0,06-211/godz.)] i GilAir plus (Sensidyne, USA) [za-

kres pracy: 20-5000 ml/min (1,2-300 1/godz.)],

wytrzasarke mechaniczng WL-2000 (JWElectronic,

Polska),

wage analityczng Sartorius BP221S (Sartorius Cor-

poration, USA),

eksykator szatkowy serii EKS (WSL, Polska),

chlodziarko-zamrazarke ARDO CO23B-2H (Mer-

loni Indesit, Polska).

W badaniach wykorzystano nastepujace odczynniki:
FNA, 1-naftyloaming, 2-naftyloaming, 2-naftol, aniline
(Sigma-Aldrich, Niemcy) i metanol (Honeywell, USA).

Do pobierania probek powietrza stosowano filtry
z widkna szklanego o $rednicy 37 mm [Whatman GF/A
(Whatman, Wielka Brytania)], filtry polipropylenowe
FIPRO-37 o $rednicy 37 mm (Instytut Wiokiennictwa,
Polska) i filtry celulozowe o $rednicy 37 mm sporzadzo-
ne z bibuly filtracyjnej jakosciowej o $redniej szybko-
$ci sgczenia 75 g/m? (Chemland, Polska) umieszczone
w oprawkach do filtréw o $rednicy 37 mm (SKC, USA).

WYNIKI

Warunki chromatograficznego oznaczania

Badania prowadzono, stosujac kolumne Allure AK
(200 x 4,6 mm, 5 um) w temperaturze 23°C, z meta-
nolem (100%) jako faza ruchoma. Natezenie przeply-
wu strumienia fazy ruchomej wynosito 0,8 ml/min.
Objetos¢ dozowanej probki wynosita 10 pl. Do detek-
cji stosowano detektor FLD przy diugos¢ fali wzbudze-
nia A = 250 nm i emisji Ao, = 410 nm. Takie warunki
umozliwily oznaczanie FNA w obecnodci 1- i 2-naftylo-
aminy, 2-naftolu i aniliny, czyli substancji, ktére moga
wspotwystepowac z FNA w srodowisku pracy (rycina 1).

Badania warunkow pobierania probek powietrza

Wstepne badania w celu wybrania najlepszego filtra do
zatrzymania FNA z powietrza przeprowadzono, stosu-
jac filtry z widkna szklanego, polipropylenowe i celu-
lozowe. Odzysk analitu z filtréw przeprowadzono za
pomoca 3 ml metanolu. Okazalo si¢, ze najodpowied-
niejsze do pobierania powietrza zawierajacego FNA sa
filtry celulozowe - $rednia warto$¢ wspoétczynnika od-
zysku FNA wyniosta dla nich 1. Nastepnie przeprowa-
dzono badania, stosujac 2 filtry celulozowe o $rednicy
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Rycina 1. Chromatogram roztworu wzorcowego fenylo
(2-naftylo)aminy (FNA) w metanolu, w obecnosci substancji
wspotwystepujacych: 1) anilina, 2) 2-naftol, 2-naftyloamina,
1-naftyloamina, 3) fenylo(2-naftylo)amina
Figure 1. Chromatogram of standard solution of phenyl
(2-naphthyl)amine (FNA) in methanol in the presence

of co-occurring substances : 1) aniline, 2) 2-naphthol,
2-naphthylamine, 1-naphthylamine, 3) phenyl(2-naphthyl)amine

37 mm polaczone szeregowo (I filtr z naniesiong FNA
w ilodci 0,2 mg/m’, odpowiadajacej wartosci 10 NDS,
IT filtr - zabezpieczajacy bez FNA) oraz aspiratora do
pobierania prébek powietrza o regulowanym i kontro-
lowanym za pomocg rotametru strumieniu objetosci
powietrza. Przez taki uklad przepuszczano 240 1 powie-
trza ze strumieniem objetosci: 120 1/godz., 60 1/godz.
i 40 l/godz. Po pobraniu probki powietrza przeprowa-
dzono badanie odzysku FNA oddzielnie z I i II filtra.
W roztworach uzyskanych po ekstrakcji 2 filtréw nie
stwierdzono obecnosci FNA, dlatego w dalszych bada-
niach stosowano 1 filtr celulozowy.

Badania stopnia odzysku

Do okre$lenia stopnia odzysku FNA z filtréw celulo-
zowych wykonano badania dla 3 stezen w zakresie po-
miarowym 2-40 pug/m’ (odpowiednio, 0,16-3,2 pug/ml
dla probki powietrza 240 11 3 ml metanolu stosowane-
go do ekstrakcji). Badania przeprowadzono w naste-
pujacy sposéb: na 6 filtrow naniesiono po 5 pl, 50 ul
i 100 pl roztworu FNA w metanolu o stezeniu 96 pg/ml.
Filtry z naniesiong substancja umieszczono w opraw-
kach, ktére polaczono z aspiratorami o regulowanym

i kontrolowanym za pomoca rotametru strumieniu ob-
jetosci powietrza. Przez filtry przepuszczano 240 | czy-
stego powietrza ze strumieniem objetosci 40 1/godz. Po
pobraniu probki powietrza filtry przeniesiono do kolb
i przeprowadzono odzysk metanolem (3 ml), wstrza-
sajac kolbami przez 30 min. Tak uzyskane roztwory
oznaczano chromatograficznie. Sredni wspotczynnik
odzysku dla FNA wynidst 0,89. Wyniki badan przedsta-
wiono w tabeli 2.

Kalibracja i precyzja

Oceneg precyzji oznaczen kalibracyjnych wykonano dla
6 serii roztwordéw. Kazda seria sktadata sie z 3 roztwo-
réw wzorcowych o stezeniach wynoszacych kolejno:
0,16 pg/ml, 0,32 pug/ml, 0,48 pg/ml, 0,8 ug/ml, 1,6 pg/ml
i 3,2 ug/ml FNA w metanolu, ktére poddano oznacza-
niu chromatograficznemu (rycina 2, krzywa A). Krzy-
wa wzorcowa ma charakter liniowy w badanym za-
kresie stezen, zaleznosci te zostaly opisane réwnaniem
y = 1987,2x + 46,763. W badanym przypadku wspdt-
czynnik korelacji wynosir = 1.

Druga krzywa (rycina 2, krzywa B) uzyskano po na-
niesieniu na 3 filtry kolejno po: 5 pl, 10 pl, 15 pl, 25 pl,
50 pl i 100 pl (3 serie kalibracyjne) roztworu wzorco-
wego FNA w metanolu o stezeniu 96 pug/ml i pozosta-
wieniu do nastepnego dnia. Nastepnie do kolb z fil-
trami dodano po 3 ml metanolu i wytrzasano przez
30 min. Uzyskane w ten sposdb roztwory oznacza-
no chromatograficznie. Wspolczynnik korelacji cha-
rakteryzujacy liniowo$¢ krzywej wzorcowej wynosi
r =0,9999.

Przy takim sposobie przeprowadzania kalibracji
(krzywa kalibracji sporzadzana na filtrach) nie ma po-
trzeby wyznaczania wydajnosci odzysku, poniewaz fil-
try z FNA pobrang na stanowiskach pracy sa poddawa-
ne takiej samej procedurze przygotowania do analizy
jak filtry z substancja naniesiong w laboratorium do
sporzadzenia krzywej wzorcowej. Mozliwe straty sub-
stancji wynikajace z przygotowania probki do analizy

Tabela 2. Badania odzysku fenylo(2-naftylo)aminy (FNA) z filtra celulozowego
Table 2. Tests of recovery of phenyl(2-naphthyl)amine (FNA) from cellulose filter

Srednia powierzchnia pikéw
z roztwordw po odzysku
Average peak area

Masa FNA naniesiona na filtr
FNA mass applied on the filter

Srednia powierzchnia pikéw
z roztwordw poréwnawczych
Average peak area

Sredni wspétczynnik odzysku
Average recovery coefficient

(el of recovered solutions of the comparative solutions
0,48 277,0 313,0 0,88
4,8 2626,1 2902,0 0,90
9,6 5228,8 5870,0 0,89
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g 7000 Tabela 4. Wyniki badania trwalosci prébek zawierajacych
Z fenylo(2-naftylo)amine przechowywane w szafce w laboratorium
£ 6000 i w zamrazalniku chtodziarki
Z 5000 Table 4. Results of the stability test of samples containing phenyl
§ = 1987+ 46,763 (2-naphthyl)amine stored in a laboratory locker and in a freezer
< 4000 =099 -
% Zmienn Srednie pole Warto$¢ z 2 filtrow
g 3000 y=1828,3x+ 10,081 v rli bl d powierzchni pikow 2-Filter value
s 2000 R'=0999 artable Average peak area (M+SD)
1000 Filtr przechowywany
w szafce / Filter stored
0 ain locker
0 05 1 15 2 25 3 35
Stezenie FNA / FNA concentration [yg/ml] 1 dzieti / day 2614,25+4,60
A roztwory wzorcowe / standard solutions (A) filtr / filter 1 2617,50
W roztwory po odzysku FNA z filtréw / solutions after recovery of FNA from filters (B) filtr / filter 2 2611.00
Rycina 2. Wykres zalezno$ci powierzchni pikéw fenylo(2-naftylo) 3 dni / days 2682,00+49,64
aminy (FNA) od jej stezenia w roztworach wzorcowych (A)
i w roztworach uzyskanych po odzysku substancii z filtréw (B) filtr / filter 1 2717,10
Figure 2. A graph of phenyl(2-naphthyl)amine (FNA) peak area fltr / filter 2 2646.90
dependence on its concentration in the standard solutions (A) ’
and in the solutions obtained after recovery of the substance 7 dni / days 2672,13+46,35
from the filters (B
rom the filters (B) filtr / filter 1 2704,90
filtr / filter 2 2639,35
beda jednakowe zaréwno w przypadku badanej préb- 9 dni / days 2643,00£0,07
ki, jak i przy sporz;dza;{mu krzywej wzorcowej. W takll::] filtr / filter 1 264295
sytuacji stopien odzysku moze zosta¢ pominiety w ob-
,Yt J P Y p ey filtr / filter 2 2643,05
liczeniach.
. , . . Filtr przechowywany
Do oceny precyzji oznaczen kalibracyjnych PIZygo- . imraialniku chiodziarki
towano 3 serie po 8 roztwordéw roboczych o stezeniach: Filter stored in a freezer
0,16 pg/ml, 1,6 pg/ml i 3,2 pg/ml. Wykonano po 2 po- 1 dzient / day 2633,40+10,89
miary chromatograﬁczge z kazdego roztvyoru W wa- filtr / filter 1 262570
runkach identycznych jak przy wykonaniu oznaczen e/ ilter 2 264110
. . - . . r/ filter ;
kalibracyjnych. Wartosci charakteryzujace precyzje
/ . . . . / 3dni/d 2606,45%20,08
oznaczen kalibracyjnych zestawiono w tabeli 3. Wspo6t- ni/ days
czynniki zmienno$ci dla kolejnych pozioméw stezenia filtr / filter 1 259225
wynoszg, odpowiednio: 1,05%, 0,8% i 1,06%. filtr / filter 2 2620,65
7 dni / days 2645,00+25,24
Badanie trwalosci probek filtr / filter 1 2662,85
Trwalo$¢ pobranych probek powietrza badano po filtr / filter 2 262715
1 d'nlu oraz 3,71 9 dm.ach przechpwwama 'w‘labora/— 9 dni / days 2644.38425.63
torium i w zamrazalniku chlodziarki. Wyniki badan
. . R LN filtr / filter 1 2626,25
przedstawiono w tabeli 4. Probki niezaleznie od sposo-
. . Iy . filtr / filter 2 2662,
bu przechowywania zachowujg trwato$¢ przez 9 dni. tr/ filter 662,50
Tabela 3. Parametry charakteryzujace precyzje oznaczen chromatograficznych
Table 3. Parameters characterizing the precision of chromatographic determination
Seria pomiarowa
Parametr Measurement serie
Parameter
1 1I 1T
Stezenie roztwordw / Concentration of the solutions [pg/ml] 0,16 1,6 3,2
Srednia powierzchnia piku / Average value of peak area 342,53 3342,56 6651,61
Odchylenie standardowe / Standard deviation 3,59 26,63 70,52
Wspdlczynnik zmiennosci / Coefficient of variation [%)] 1,05 0,80 1,06
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Walidacja

Granice wykrywalnosci i oznaczalnosci wyznaczono
na podstawie wynikéw analizy 3 §lepych préob. Grani-
ce wykrywalnosci obliczono na podstawie wartosci od-
chylenia standardowego ,,s,” zbioru sygnatéw dla slepej
proby i kata nachylenia krzywej kalibracji — wspétczyn-
nika kierunkowego ,,b” krzywej kalibracji o réwnaniu
y = bx + a (rycina 2). Do obliczenia wartosci granicy
wykrywalnosci (limit of detection — LOD) wykorzysta-
no zaleznos¢:

LOD = 22%%

(1)
gdzie:

b - wspdlczynnik nachylenia krzywej kalibracji,

s, — odchylenie standardowe 3 serii §lepych prob.

W celu obliczenia odchylenia standardowego wy-
nikéw uzyskanych dla serii probek slepych przepro-
wadzono 10 niezaleznych pomiaréw powierzchni piku
o czasie retencji FNA dla 3 niezaleznie przygotowanych
slepych prob (prébka przygotowana w identyczny spo-
sob jak probka rzeczywista, bez substancji).

Granica oznaczalnosci (limit of quantification -
LOQ) jest wielokrotno$cig wyznaczonej wartosci grani-
cy wykrywalnosci (LOD) i obliczono ja ze wzoru:

LOQ =3xLOD )

Dane walidacyjne uzyskane na podstawie przepro-
wadzonych badan przedstawiono w tabeli 5. Dla badan
w zakresie pomiarowym: 0,16-3,2 ug/ml (2-40 pg/m’

dla probki powietrza 240 1) niepewnos¢ rozszerzona wy-
nosi 22%.

OMOWIENIE

W toku badan nad metoda oznaczania FNA w powie-
trzu $rodowiska pracy dobrano warunki oznaczania
chromatograficznego. Kolumna Allure AK o dlugosci
200 mm umozliwia oznaczanie FNA w obecnosci sub-
stancji, ktore moga wspdtwystepowaé w srodowisku
pracy, takich jak 1- i 2-naftyloamina, 2-naftol i anilina.
Ustalono warunki pobierania probek powietrza. Filtr
celulozowy okazat si¢ odpowiednim medium do zatrzy-
mania FNA z powietrza, a metanol - rozpuszczalnikiem
do ekstrakcji substancji z filtrow. Sporzadzenie krzywej
kalibracji z naniesieniem substancji na filtry eliminu-
je konieczno$¢ wyznaczania wspolczynnika odzysku,
a tym samym skraca czas analizy. Metoda umozliwia
oznaczanie FNA w powietrzu na stanowiskach pracy
w zakresie stezen 2-40 pug/m?, tj. 0,1-2 wartosci NDS.

WNIOSKI

Opracowana metoda oznaczania FNA polega na za-
trzymaniu zawartej w powietrzu substancji na filtrze
celulozowym, jej odzysku z filtra metanolem i analizie
chromatograficznej uzyskanego roztworu. Wyznaczone
parametry walidacyjne potwierdzajg przydatnos¢ me-
tody do oznaczania stezen FNA w powietrzu na stano-
wiskach pracy. Metoda moze by¢ wykorzystana do oce-
ny narazenia zawodowego.

Tabela 5. Parametry charakteryzujace metode oznaczania fenylo(2-naftylo)aminy
Table 5. Parameters characterizing the method for the determination of phenyl(2-naphthyl)amine

Dla krzywej kalibracji uzyskanej
z roztworéw wzorcowych
For the calibration curve obtained

Parametr walidacyjny
Validation parameter

from standard solutions

Dla krzywej kalibracji z roztworéw
po odzysku z filtrow
For the calibration curve of solutions
after recovery from filters

Roéwnanie krzywej kalibracji / Calibration curve
equation

Granica wykrywalnosci / Limit of detection
[ng/ml]

Granica oznaczalnoéci / Limit of quantitation
[ng/ml]

Catkowita precyzja badania / Overall precision
of examination [%]

Wzgledna niepewnos¢ calkowita / Relative total
uncertainty [%]

Niepewnos¢ rozszerzona / Relative expanded
uncertainty [%)]

y = 1987,2x + 46,76

0,21

0,63

5,09

11

22

y = 1828,3x + 10,08

0,23

0,69

5,09

11

22
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