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Metode stosuje sie do oznaczania 2-(dibutyloamino)etanolu w powietrzu na stanowiskach pracy podczas prze-
prowadzania kontroli warunkow sanitarnohigienicznych.

Metoda polega na przepuszczeniu badanego powietrza przez rurke z Tenaxem TA, ekstrakcji pochtonictego
zwiazku za pomoca metanolu i analizie chromatograficznej otrzymanego roztworu.

Oznaczalno$¢ metody wynosi 2,0 mg/m®.

UWAGI WSTEPNE

Najwazniejsze wlasciwosci fizykochemiczne 2-(dibutyloamino)etanolu:

— WZOr sumaryczny C1oH23NO

— masa czasteczkowa 173,29

— temperatura wrzenia 224 +232°C
— temperatura topnienia -75°C

— prezno$¢ par (w temp. 20 °C) 133 Pa

— gesto$é (w temp. 20 °C) 0,859 g/cm®
— gestos¢ par (powietrze = 1) 6.

2-(Dibutyloamino)etanol (2-N-dibutyloaminoetanol, alkohol beta-n-dibutyloaminoetylo-
wy, N,N’-dibutylo-N-(2-hydroksyetylo)amina, DBAE i Bu,AE) jest przezroczysta, gesta
cieczg o zapachu aminy. Rozpuszcza si¢ dobrze w etanolu, acetonie i dimetylosulfotlenku
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(DMSO) — rozpuszczalnos¢ powyzej 100 mg w 1 ml. Rozpuszczalno$¢ w wodzie ponizej 1 mg/ml
w temperaturze 18 °C.

2-(Dibutyloamino)etanol jest otrzymywany w wyniku reakcji dibutyloaminy z
2-chloroetanem, reakcji z 2-bromoetanolem czy z oksiranem. Stosowany jest jako utwardzacz
I czynnik sieciujgcy zywice silikonowe oraz jako katalizator przy produkcji pianki poliureta-
nowej. Wykorzystywany jest do produkcji pestycydow i herbicydéw karbaminianowych. Sta-
nowi réwniez dodatek antykorozyjny do olejow i ptynéw hydraulicznych. W produkcji wto-
kien na bazie octanu celulozy jest uzywany jako czynnik kondycjonujacy.

Warto$¢ najwyzszego dopuszczalnego stezenia (NDS) 2-(dibutyloamino)etanolu wy-
nosi 14 mg/m®, natomiast warto$é NDSCh nie byta ustalona.

PROCEDURA ANALITYCZNA

1. Zakres metody

Metodg stosuje si¢ do oznaczania zawartosci 2-(dibutyloamino)etanolu (DBAE) w powietrzu

na stanowiskach pracy podczas przeprowadzania kontroli warunkéw sanitarnohigienicznych.
Najmniejsze stezenie 2-(dibutyloamino)etanolu, jakie mozna oznaczy¢ w warunkach po-

bierania probek powietrza i wykonania oznaczania opisanych w metodzie, wynosi 2 mg/m3.

2. Norma powolana

PN-Z-04008-7:2002/Az1:2004: Ochrona czystosci powietrza — Pobieranie probek — Zasady
pobierania probek powietrza w srodowisku pracy 1 interpretacji wynikow.

3. Zasada metody

Metoda polega na przepuszczeniu badanego powietrza przez rurke z Tenaxem TA, desorpcji
zaadsorbowanego zwigzku metanolem i analizie chromatograficznej otrzymanego roztworu.

4. Wytyczne ogolne

4.1. Czysto$¢ odczynnikow
Jezeli nie podano inaczej, do analizy nalezy stosowa¢ odczynniki i substancje wzorcowe o
stopniu czysto$ci co najmniej cz.d.a.

4.2. Doktadno$¢ wazenia
Substancje stosowane w analizie nalezy wazy¢ z doktadnoscig do 0,0002 g.

4.3. Postgpowanie z substancjami toksycznymi
Czynnosci, podczas ktorych uzywa sie¢ rozpuszczalnikow organicznych, nalezy wykonywac
pod sprawnie dzialajacym wyciagiem. Zuzyte roztwory i odczynniki nalezy gromadzi¢ w
przeznaczonych do tego celu pojemnikach i przekazywa¢ do zakladow zajmujacych sie
utylizacja.

5. Odczynniki, roztwory i materialy

5.1. 2-(Dibutyloamino)etanol 99-procentowy
Stosowa¢ wg punktu 4.
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5.2. Metanol do HPLC
Stosowa¢ wg punktu 4.

5.3. Roztwor wzorcowy podstawowy 2-(dibutyloamino)etanolu
Do kolby pomiarowej o pojemnosci 10 ml odwazy¢ okoto 400 mg 2-(dibutyloamino)etanolu
wg punktu 5.1., kolbe dopetni¢ do kreski metanolem wg punktu 5.2. i wymiesza¢. Obliczy¢
zawarto$¢ 2-(dibutyloamino)etanolu w 1 ml roztworu.

5.4. Roztwor wzorcowy posredni 2-(dibutyloamino)etanolu
Do kolby pomiarowej o pojemnosci 10 ml odmierzy¢ taka objgtos¢ roztworu wzorcowego
podstawowego wg punktu 5.3., aby po dopetieniu do kreski metanolem otrzymac roztwoér o
zawartosci 400 pg w 1 ml.

Roztwory wzorcowe przygotowane wg punktow 5.3. 1 5.4. szczelnie zamknigte 1 prze-
chowywane w chlodziarce zachowuja trwatos$¢ przez 14 dni.

5.5. Roztwory wzorcowe robocze 2-(dibutyloamino)etanolu
Do szesciu wialek o pojemnosci 2 ml wg punktu 6.5. odmierzy¢ kolejno nastgpujace objetosci
roztworu wzorcowego posredniego wg punktu 5.4. w mikrolitrach: 25; 50; 80; 100; 175 i 350,
nastepnie dopelni¢ metanolem wg punktu 5.2. do 500 pl i wymieszaé. Zawartos§¢ DBAE w
500 ul tak przygotowanych roztworéw wynosi, w mikrogramach: 10; 20; 32; 40; 70 i 140.

Roztwory nalezy przygotowywaé bezposrednio przed wykonaniem analizy.

5.6. Tenax TA
Stosowac sorbent Tenax TA o uziarnieniu od 180 um do 250 um (60/80mesh). Uzywang par-
tie sorbentu zbada¢ chromatograficznie, aby stwierdzi¢ czy nie zawiera substancji przeszka-
dzajacych w oznaczeniu oraz wyznaczy¢ wspotczynnik desorpcji wg punktu 12.

5.7. Wtokno szklane
Wi1bkno szklane przed uzyciem nalezy pocig¢ na kawatki okoto 0,5 cm, dwukrotnie przemy¢
metanolem 1 wysuszy¢. Tak przygotowane widkno szklane przechowywaé¢ w szczelnie za-
mknietym naczyniu.

6. Przyrzady pomiarowe i sprzet pomocniczy

6.1. Chromatograf gazowy
Stosowaé chromatograf gazowy z detektorem plomieniowo-jonizacyjnym, wyposazony w
integrator elektroniczny lub komputer z programem sterowania i zbierania danych.

6.2. Kolby
Stosowac¢ kolby pomiarowe o pojemnosci 10 ml.

6.3. Kolumna chromatograficzna
Stosowa¢ kolumng¢ chromatograficzng zapewniajaca rozdziat 2-(dibutyloamino)etanolu od
metanolu oraz innych substancji wspotwystepujacych w powietrzu, np. kolumng¢ kapilarng
DB-5MS, dtugosci 15 m, $rednicy 0,53 mm i grubosci filmu 0,5 um.

6.4. Mikrostrzykawki
Stosowac¢ mikrostrzykawki szklane do cieczy o pojemnosci: 100 i 500 pl.

6.5. Naczynka (wialki)
Stosowac zakrecane naczynka kapslowane o pojemnosci 2 ml, z uszczelkami.

6.6. Pompa ssaca
Stosowa¢ pompe ssaca z przeptywomierzem umozliwiajacym pobieranie probek powietrza ze
statym strumieniem objgtosci.

6.7. Rurki pochtaniajace
Stosowac rurki szklane o dlugosci okoto 90 mm i $rednicy wewnetrznej 5 + 6 mm z przeweg-
zeniem na jednym koncu, przygotowane wg punktu 7. i zaopatrzone w zatyczki z kauczuku
silikonowego czy polichlorku winylu lub inne rurki rownowazne dostgpne w handlu.
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7. Przygotowanie rurek pochlaniajacych

W rurce pochtaniajgcej wg punktu 6.7. umiesci¢ od strony przewezenia przegrodke z wiokna
szklanego, wsypa¢ Tenax TA wg punktu 5.6. w taki sposob, aby powstaty dwie warstwy,
krétsza z 25 mg 1 dtuzsza z 75 mg Tenax TA rozdzielone wtoknem szklanym wg punktu 5.7.;
gorng warstwe nalezy zabezpieczy¢ przegrodka z wiokna szklanego. Nastgpnie rurke
natychmiast zamkng¢ zatyczkami.

8. Pobieranie probek powietrza

Podczas pobierania probek powietrza nalezy stosowac si¢ do wymagan zawartych w normie
PN-Z-04008-7:2002/Az1:2004. W miejscu pobierania probki zdjaé zatyczki z rurki pochta-
niajacej, rurke umocowaé w pozycji pionowej i potaczy¢ z urzadzeniem zasysajacym od stro-
ny krotszej warstwy Tenaxu TA. Nastepnie przepusci¢ 5 1 badanego powietrza ze stalym
strumieniem objetosci nie wigkszym niz 15 1/h. Pobrane probki powietrza przechowywane w
chtodziarce sa trwate przez 21 dni.

9. Warunki pracy chromatografu

Nalezy dobra¢ takie warunki pracy chromatografu, aby uzyskaé¢ rozdziat 2-(dibutylo-
amino)etanolu od metanolu i substancji wspotwystepujacych. W przypadku stosowania ko-
lumny kapilarnej DB-5MS oznaczanie mozna wykona¢ w nastepujacych warunkach:

— temperatura kolumny programowana:
poczatkowa 70 °C (2 min) — przyrost temperatury 110 °C/min — koncowa 180 °C (15 min)

— temperatura dozownika 260 °C
— temperatura detektora 280 °C
— strumien objetosci gazu no$nego

przez kolumng 5 ml/min
— strumien objetosci gazu uzupehiajacego 25 ml/min
— strumien objetosci wodoru 30 ml/min
— strumien objetosci powietrza 300 ml/min.

10. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Za pomoca mikrostrzykawki wprowadzi¢ do chromatografu po 2 pl roztworéw wzorcowych
roboczych wg punktu 5.5. i bada¢ chromatograficznie wg punktu 9. Wykona¢ co najmnie;j
dwukrotne oznaczanie kazdego roztworu wzorcowego, odczyta¢ powierzchni¢ pikow wedlug
wskazan integratora i obliczy¢ $rednig arytmetyczng dla kazdego roztworu. Nastepnie
wykres§lic krzywg wzorcowa, odkladajac na osi odcigtych zawartosci 2-(dibutylo-
amino)etanolu w 500 pl roztworu, a na osi rzednych — odpowiadajace im $rednie powierz-
chnie pikow.

Dopuszcza si¢ korzystanie z automatycznego wzorcowania 1 generacji raportow
integratorow lub komputerowych stacji akwizycji danych.

11. Wykonanie oznaczania

Po pobraniu probki powietrza wg punktu 8. przesypa¢ oddzielnie kazdg warstwe Tenaxu TA
z rurki pochtaniajacej do naczynek wg punktu 6.5. Doda¢ po 500 pl metanolu, naczynka
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szczelnie zamkna¢ i1 pozostawi¢ na 30 min, wstrzgsajac co pewien czas ich zawartos¢.
Nastepnie wykona¢ analiz¢ chromatograficzng w takich samych warunkach jak przy
sporzadzaniu krzywej wzorcowej wg punktu 10. Pomiar wykona¢ co najmniej dwukrotnie.
Odczyta¢ powierzchni¢ pikéw wg wskazan integratora lub raportow komputerowych i
obliczy¢ s$rednig arytmetyczng. Zawarto$¢ 2-(dibutyloamino)etanolu w prébee odczytac z
wykresu krzywej wzorcowej. W taki sam sposéb wykonaé oznaczanie zawarto$ci substancji
W roztworze znad krotszej warstwy Tenaxu TA. Zawarto$¢ substancji oznaczona w krotszej
warstwie Tenaxu TA nie powinna przekracza¢ 10% zawarto$ci oznaczonej w diluzszej
warstwie. W przeciwnym razie wynik nalezy traktowac jako orientacyjny.

12. Wyznaczanie wspoélczynnika desorpcji

Do sze$ciu naczynek (wialek) wg punktu 6.5. wsypa¢ po 75 g Tenaxu TA wg punktu 5.6., a
nastepnie doda¢ strzykawkag po 2 ul roztworu wzorcowego podstawowego wg punktu 5.3.
Przygotowaé takze probke kontrolng zawierajaca Tenax TA. Naczynka szczelnie zamknaé
i pozostawi¢ do nastepnego dnia. Po tym czasie wprowadzi¢ do naczynek po 500 ul metanolu
1 dalej postgpowaé jak z probkami badanymi wg punktu 11. Jednocze$nie wykona¢ ozna-
czanie co najmniej trzech roztworéw porownawczych, przygotowanych przez wprowadzenie
2 ul roztworu wzorcowego wg punktu 5.3. do wialek zawierajacych po 500 ul metanolu.
Wspotezynnik desorpcji dla 2-(dibutyloamino)etanolu (d) obliczy¢ na podstawie wzoru:

w ktorym:

— Ps — $rednia powierzchnia piku 2-(dibutyloamino)etanolu z chromatograméw roz-
tworu znad Tenaxu TA

— Py — $rednia powierzchnia piku o czasie retencji 2-(dibutyloamino)etanolu z chro-
matogramow roztworu kontrolnego

—Pp — $rednia powierzchnia piku 2-(dibutyloamino)etanolu z chromatograméw roztwo-
ru pordwnawczego.

Nastepnie obliczy¢ $rednig warto$¢ wspotezynnika desorpcji 2-(dibutyloamino)etanolu
(d) jako srednig arytmetyczna otrzymanych wartosci (d). Wspodtczynnik desorpcji nalezy
wyznaczac¢ dla kazdej nowej partii sorbentu Tenaxu TA.

13. Obliczanie wynikéw oznaczania

Stezenie 2-(dibutyloamino)etanolu (X) w badanym powietrzu obliczy¢ w miligramach na metr
sze$cienny na podstawie wzoru:

w ktorym:

—m — masa 2-(dibutyloamino)etanolu odczytana z krzywej wzorcowej, w mikro-
gramach

—V — objetos¢ przepuszczonego powietrza, w litrach

— W — $rednia warto$¢ wspotczynnika desorpcji wyznaczona wg punktu 12.
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INFORMACJE DODATKOWE

Badania wykonano, stosujgc chromatograf gazowy firmy Hewlett-Packard model 6890 wypo-
sazony w detektor ptomieniowo-jonizacyjny (FID).

Na podstawie przeprowadzonych badan otrzymano nastepujace dane walidacyjne:

— zakres pomiarowy: 10 =+ 140 ug/500ul

— granica wykrywalnosci: 0,102 ug/500ul

— granica oznaczania ilosciowego, Xozn: 0,339 ug/500ul

— wspotczynnik korelacji
charakteryzujacy liniowos¢ krzywej wzorcowej, r: 0,9996

— catkowita precyzja badania, V. 7,15%

— niepewnos¢ catkowita metody: 19,8.

KRYSTYNA WROBLEWSKA-JAKUBOWSKA
2-(Dibutylamino)ethanol — determination method

Abstract

The method is based on the adsorption of 2-(dibutylamino)ethanol on Tenax TA, desorption with methanol and
analysis of the resulting solution by gas chromatography with flame ionization detection (GC-FID.

The determination limit of the method is 2 mg/m°.
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