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Rurka probiercza do pochianiania nitro-
zoamin z powietrza zawierajaca sorbent
o rozwinigtej powierzchni oraz  kwas
L-askorbinowy, znamienna tym, ze stosuje
si¢ sorbent o granulacji 0,2-0,8 mm np. zel
krzemionkowy z naniesionym réwnomier-
nie kwasem L-askorbinowym w ilosci
4-12% wagowych suchej masy sorbentu,
przy czym od strony wlotu pobieranego
powietrza znajduje si¢ warstwa osuszajaca
stanowigca 8-12% ogdlnej masy spreparo-
wanego sorbentu zawierajaca 10-20% sub-
stancji osuszajacej np. bezwodnego siar-
czanu (VI) sodu.
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Rurka probiercza do pochtaniania nitrozoamin z powietrza

Zastrzezenie patentowe

Rurka probiercza do pochtaniania nitrozoamin z powietrza zawierajgca sorbent o rozwi-
nigtej powierzchni oraz kwas L-askorbinowy, znamienna tym, Ze stosuje si¢ sorbent
o granulacji 0,2-0,8 mm np. zel krzemionkowy znaniesionym rdéwnomiernie kwasem
L-askorbinowym w ilosci 4-12% wagowych suchej masy sorbentu, przy czym od strony wlotu
pobieranego powietrza znajduje si¢ warstwa osuszajaca stanowigca 8-12% ogdlnej masy
spreparowanego sorbentu zawierajaca 10-20% substancji osuszajacej np. bezwodnego siar-
czanu (VI) sodu.

Przedmiotem wynalazku jest rurka probiercza do pochlaniania nitrozoamin z powietrza
zawierajgca sorbent o rozwinigtej powierzchni oraz kwas L-askorbinowy, stosowana przy
oznaczaniu toksycznych, rakotworczych nitrozoamin. Zapobiega ona zawyzaniu wynikow
analiz tych zwigzkow przez wyeliminowanie tworzenia si¢ wtornych nitrozoamin z obecnych
w atmosferze tlenkdéw azotu i amin. Szczegodlne zastosowanie rurka probiercza znajduje pod-
czas pobierania prébek powietrza do analizy na stanowiskach pracy, na ktoérych wystepuja
nitrozoaminy, m. in. w przemystach gumowym, garbarskim, farmaceutycznym, chemicznym,
metalowym, spozywczym 1 in. Wiadomym jest, ze usuni¢cie prekursorow reakeji nitrozowa-
nia zapobiega powstawaniu wtoérnych nitrozoamin. Osiaga si¢ to poprzez przesysanie badane-
go powietrza przez rurki zawierajgce sorbent z kwasem L-askorbinowym.

Do pobierania prébek powietrza z nitrozoaminami znane jest zastosowanie sorbentu be-
dacego mieszaning zZelu krzemowego i krzemianu magnezu oraz kwasu amidosulfonowego
bedacego inhibitorem reakcji nitrozowania amin tlenkami azotu. Wspomniane sorbenty
umieszczane byly w rurkach wykonanych ze szkta, nierdzewnej stali lub teflonu. Do pobiera-
nia probek powietrza do analiz na obecnos¢ nitrozodimetyloaminy i nitrozodietyloaminy sto-
sowano rowniez mieszaning tlenku magnezu i krzemionki na ktorg nastrzykiwano przed po-
bieraniem probki powietrza roztwoér tokoferolu w dichlorometanie.

W innym sposobie pobierano probki powietrza zanieczyszczone nitrozomorfoling prze-
sysajac powietrze przez uktad dwu rurek. Pierwsza rurka zawierata mieszaning tlenku magne-
zu 1 krzemionki, druga nosnik wykonany z tworzywa sztucznego. Sorbenty w obu rurkach tuz
przed pobraniem prébki powietrza zwilzano roztworem kwasu L-askorbinowego. Ponadto
znane jest pobieranie probek powietrza do badan na obecno$é nitrozoamin na sorbenty, kto-
rymi moga by¢ np. wegiel aktywowany, tlenek glinu aktywowany, Zel krzemowy itp. z nakra-
planymi na nie zwigzkami redukujagcymi lub wigzgcymi tlenki azotu. Ze wszystkich
sorbentoOw zatrzymane zwigzki, w tym nitrozoaminy, eluuje si¢ rozpuszczalnikami organicz-
nymi, lub ich mieszaninami - eterem etylowym, dichlorometanem, metanolem i poddaje ana-
lizie chromatograficznej.

Stosowane metody zwilzania sorbentu roztworem inhibitora w rozpuszczalniku orga-
nicznym nie zapewniaja rdwnomiernego roztozenia inhibitora reakcji nitrozowania co w re-
zultacie nie daje catkowitej pewnosci, ze niepozadana reakcja migdzy tlenkami azotu i ami-
nami nie zachodzi.

Do pobierania probek powietrza do analizy na zawarto$¢ nitrozoamin, zastosowano rure
probiercza wedlug wynalazku. Analizowane powietrze przesysa si¢ przez rurke probierczg
zawierajgcg warstwe sorbentu o granulacji 0,2-0,8 mm np. zelu krzemionkowego z naniesio-
nym réwnomiernie kwasem L-askorbinowym wilosci 4-12% wagowych suche) masy
sorbentu. Od strony wlotu badanego powietrza znajduje si¢ warstwa osuszajaca stanowigca
8-12% ogdlnej masy spreparowanego sorbentu zawierajaca 10-20% substancji osuszajacej
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np. bezwodnego siarczanu (VI) sodu. Taki uktad warstw sorpcyjnych zapewnia catkowite
przeciwdzialanie reakcji nitrozowania. Zaadsorbowane zanieczyszczenia eluuje si¢ metano-
lem lub mieszaning metanolu i dichlorometanu, ktéry nastepnie poddaje sie analizie chroma-
tograficzne;.

Przyktad: Budowe rurki probierczej przedstawiono schematycznie na rysunku. Rur-
ka probiercza 1 do pochfaniania nitrozoamin z powietrza skiada si¢ z cylindra szklanego dtu-
gosci 100 mm 1 Srednicy wewngtrznej S mm z przewegzeniem okoto 1 mm, do ktorej kolejno
wklada si¢ tamponik z waty szklanej silanizowanej 2, nasypuje 300 mg warstwe zelu krze-
mowego z naniesionym réwnomiernie kwas L-askorbinowego 3 oraz 30 mg mieszaniny sor-
bentu na ktéry naniesiono rownomiernie kwas L-askorbinowy, miesza si¢ z bezwodnym siar-
czanem (VI) sodu 4 1 zamyka tamponem z waty szklanej silanizowanej 2. Tak przygotowana
rurke zatapia si¢ lub zamyka koreczkiem z gumy silikonowej. Wypelnienie rurki chronione
jest przed dzialaniem $wiatla stonecznego folig aluminiowa lub warstwa ciemnego lakieru 5.
Sorbent z naniesionym réwnomiernie kwasem L-askorbinowym stanowiacy gltéwna warstwe
zatrzymujacq nitrozoaminy przygotowuje si¢, wedtug wynalazku, zalewajac 9,5 g odpowied-
nio spreparowanego zelu krzemlonkowego o granulacji 0,20-0,40 mm wysuszonego przez
2 godziny w temperaturze 240°C, 100 cm” roztworu kwasu L- askorbmowego w alkoholu me-
tanolowym 0 stqzemu 0,5 g kwasu na 100 cm’ rozpuszczalmka Zel krzemionkowy pozosta-
wia si¢ W naczyniu na przeciag 24 godzm mieszajac co jakis czas, po czym metanol odparo—
wuje si¢ pod zmniejszonym cisnieniem a otrzymany sorbent z naniesionym réwnomiernie
kwasem L-askorbinowym przechowuje w szczelnie zamknigtym ciemnym naczynlu szkla-
nym, wykorzystujqc go do napeimama rurek problerczych Warstwq OSUSZ&_]QCO sorpcyjna
przygotowuje si¢ przez zmieszanie sorbentu znaniesionym réwnomiernie kwasem
L-askorbinowym z bezwodnym siarczanem (VI) sodu [lub siarczanem (VI) sodu uprzednlo
wyprazonym w temperaturze 200°C] w stosunku 9:1. Tak przygotowang mieszanine sorpcyj-
no-osuszajgcy przechowuje si¢ w szczelnie zamknigtym ciemnym naczyniu szklanym i mozna
wykorzystywaé do napetniania rurek probierczych.

Badania stopnia odzysku N-nitrozoamin z przygotowanego sorbentu z naniesionym
rownomiernie kwasem L-askorbinowym wykonano nanoszac na rurke probiercza po 50 ul
mieszaniny nitrozoamin (nitrozodimetyloaminy, nitrozodietyloaminy, nitrozometyloetyloami-
ny, nitrozodipropyloaminy, nitrozodibutyloaminy, nitrozopiperydyny, nitrozopirydyny, nitro-
zomorfoliny) o stgzeniu 10 pg/ml, a nastgpnie w odstepach dwudniowych badano stopien
odzysku tych polaczen. Wahatl si¢ on w granicach 85-99,5%, w zaleznos$ci od nitrozoaminy
1 byl niezmienny w przeciagu 20 dni od momentu sporzadzenia badanej probki.

Oceng dziatania sorbentu z naniesionym réwnomiernie kwasem L-askorbinowym jako
inhibitora tworzenia si¢ nitrozoamin z ich prekursoréw przeprowadzono dwoma sposobami:
W pierwszym - przez porOwnanie dziatania sorbentu wg wynalazku z rurkami zawierajacymi
jako inhibitor reakcji kwas amidosulfonowy przez ktore przesysano jednoczesnie powietrze ze
stanowiska wulkanizacji gumy. Z przeprowadzonych poréwnawczych analiz pochtaniaczy za
wynik pozytywny przyjeto brak pikéw nitrozoamin lub ich wystgpowanie w obydwu typach
rurek. Otrzymane wyniki potwierdzity dobre dzialanie inhibitora tj. sorbentu z naniesionym
réwnomiernie kwasem L-askorbinowym, ktory zachowywal sig 1dentyczme ]ak pochiamacz
N-nitrozoamin. W drugim sposobie na sorbent z namesmnym réwnomiernie kwasem
L- askorbmowym wprowadzono Znang 1losc morfoliny lprzepuszczono przez niego 60 dm’
powietrza zawierajacego okolo 6 mg/dm tlenku azotu w litrze mieszaniny powietrznej.
Otrzymane eluaty zat¢zano w aparacie Kuderna-Denisha i analizowano chromatograficznie
z uzyciem detektora AFID i MSD. Nie stwierdzono obecnosci nitrozomorfoliny na chromato-
gramach 1 spektrogramach, co potwierdza peing przydatnos$¢ otrzymanego sorbentu z nanie-
sionym réwnomiernie kwasem L-askorbinowym do neutralizacji tlenkdéw azotu, a tym samym
peine zabezpieczenie probek powietrza zawierajacego nitrozoaminy od dodatkowych, wtér-
nych nitrozoamin mogacych tworzy¢ si¢ z ich prekursoréw - tlenkow azotu i amin.

Adsorbery zachowuja swoje parametry sorpcyjne 1 inhibitujace w czasie 100 i wigcej
dni od chwili sporzadzenia.
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