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Streszczenie

2,2’-Oksydietanol (DEG) jest bezbarwna, oleistg
ciecza otrzymywana jako produkt uboczny pod-
czas syntezy glikolu etylenowego. 2,2’-Oksydie-
tanol jest stosowany do produkcji: zywic polie-
strowych i akrylowych, poliuretanéw i plastyfi-
katorow. 2,2’-Oksydietanol jest substancjg stabo
drazniaca.

Celem pracy bylo opracowanie metody oznaczania
frakcji wdychalnej 2,2"-oksydietanolu, ktéra umoz-
liwi oznaczanie stezen 2,2’-oksydietanolu w po-
wietrzu na stanowiskach pracy w zakresie od 1/10
do 2 wartosci najwyzszego dopuszczalnego steze-
nia (NDS).

Badania wykonano, stosujac chromatograf gazowy
(GC) z detektorem plomieniowo-jonizacyjnym
(FID), wyposazony w kolumne kapilarng Stabil-
wax (60 m x 0,32 mm, 0,5 um).

Metoda polega na: adsorpgji 2,2’-oksydietanolu na

filtrze polipropylenowym, ekstrakcji metanolem
i analizie chromatograficznej otrzymanego roz-
tworu. Walidacje metody przeprowadzono zgod-
nie z wymaganiami zawartymi w normie europej-
skiej PN-EN 482.

Metoda umozliwia oznaczanie 2,2"-oksydietanolu
w zakresie stezenr 1 + 20 mg/m? dla prébki powie-
trza o objetosci 720 1. Uzyskano nastepujace para-
metry walidacyjne:

- granica wykrywalnosci: 0,5 pg/ml

- granica oznaczalnosci: 1,5 ng/ml

- calkowita precyzja badania: 5,25%

- wzgledna niepewnos¢ catkowita: 11,5%.
Opracowana metoda analityczna umozliwia selek-
tywne oznaczanie 2,2"-oksydietanolu w powietrzu
na stanowiskach pracy w stezeniach od 1 mg/m?,
czyli od 1/10 wartosci NDS w obecnoéci innych
alkoholi. Metoda charakteryzuje sie dobra precyzja

! Publikacja opracowana na podstawie wynikow uzyskanych w ramach III etapu programu wieloletniego: ,,Poprawa bez-
pieczenstwa i warunkow pracy” dofinansowanego w latach 2014-2016 w zakresie stuzb pafnstwowych przez Ministerstwo
Rodziny, Pracy i Polityki Spotecznej (Ministerstwo Pracy i Polityki Spotecznej).
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i doktadnoscia, spelnia wymagania zawarte w nor-
mie europejskiej PN-EN 482 dla procedur oznacza-
nia czynnikéw chemicznych.

Opracowang metode oznaczania 2,2'-oksydieta-
nolu zapisano w postaci procedury analitycznej,
ktoéra zamieszczono w zataczniku.

Summary

2,2’-Oxydiethanol (DEG) is a colorless and oily lig-
uid. 2,2’-Oxydiethanol is a by-product of ethylene
glycol production. 2,2’-Oxydiethanol is used in the
production of unsaturated polyester resins, plasti-
cizers, acrylate and methacrylate resins, and ure-
thanes. 2,2’-Oxydiethanol is a mild irritant.

The aim of this study was to develop a method for
determining concentrations of 2,2’-Oxydiethanol
(inhalable fraction) in workplace air in the range
from 1/10 to 2 MAC values.

The study was performed using a gas chromato-
graph (GC) with a flame ionization detector (FID)
equipped with a capillary column Stabilwax
(60 m x 0.32 mm, 0.5 pm).

This method is based on the adsorption of
2,2’-oxydiethanol on a polypropylene filter,
extraction with methanol and chromatographic
analysis of the obtained solution. The masure-
ment range was from 1 to 20 mg/m?3 for a 720-L

air sample. Validation of the method was per-
formed in accordance with Standard No. EN 482.
The following validation parameters were deter-
mined: detection limit - 0.5 pg/ml, determination
limit - 1.5 pg/ml, the overall accuracy of the
method - 5.25%, the relative total uncertainty of
the method - 11.5%.

This analytical method enables selective determi-
nation of 2,2’-Oxydiethanol in workplace air in the
presence of other alcohols at concentrations from
1mg/m?3(1/10 MAC value). The method is precise,
accurate and it meets the criteria for procedures for
measuring chemical agents listed in Standard No.
EN 482.

The developed method of determining 2,2’-oxydi-
ethanol has been recorded as an analytical proce-
dure (see appendix).

WPROWADZENIE

2,2°-Oksydietanol (DEG), znany jako glikol
dietylenowy, jest bezbarwna i bezwonng cie-
cza. Masa molowa 2,2’-oksydietanolu wynosi
106,12 g/mol, temperatura wrzenia 244 °C,
temperatura topnienia -6 °C,
zaptonu 140 °C, preznos¢ par w 25 °C wynosi
0,008 hPa. Jest dobrym rozpuszczalnikiem dla
substancji nierozpuszczalnych w  wodzie
(GESTIS 2016). 2,2°-Oksydietanol powstaje
jako produkt uboczny podczas syntezy glikolu
etylenowego, ktory jest otrzymywany w wy-
niku reakcji hydratacji epoksyetanu (Bingham
iin. 2001; Orlen 2016).

2,2’-Oksydietanol jest stosowany, m.in. do

temperatura

wytwarzania: nienasyconych zywic poliestro-
wych, termoplastycznych poliuretandéw i plasty-
fikatorow. Jest rdwniez stosowany jako srodek
pomocniczy do wyrobu: szkla, cementu i phyt
gipsowo-kartonowych. 2,2°-Oksydietanol jest
takze wykorzystywany do: produkcji mebli, past
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do obuwia, farb drukarskich, emulgatoréw,
kosmetykow, smarow, srodkéw ogrzewajacych
lub chlodzacych paliwo, a takze jako sktadnik
ptynéw hamulcowych (zapobiegajacych zama-
rzaniu) i do odklejania tapet (Rolecki 2000;
Chem Poland 2016).

2,2°-Oksydietanol jest substancja
draznigca. W postaci par lub aerozolu o duzych

stabo

stezeniach moze wywota¢: bol i tzawienie oczu
oraz zaczerwienienie spojowek. Podany droga
pokarmowa wywotuje objawy podobne do upo-
jenia alkoholowego. Dawka $miertelna dla
cztowieka wynosi okoto 1 g/kg masy ciala, tj.
ok. 70 ml (CHEMPYL 2016). Substancji tej
przypisano (WE nr 1272/2008) nastgpujace
zwroty zagrozenia:
- H302: dziala szkodliwie po potknieciu
- H373: moze spowodowac uszkodzenie
narzadow (nerki) w nastepstwie dhugo-
trwatego lub powtarzanego narazenia.
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Ustalona warto$¢ normatywu higienicznego —
najwyzszego dopuszczalnego stezenia (NDS)
w powietrzu na stanowiskach pracy dla frakcji
wdychalnej 2,2’-oksydietanolu, wynosi 10 mg/m®
(DzU 2014, poz. 817 ze zm.).

W Polsce
wedlug procedury zamieszczonej w kwartalniku
,Podstawy i Metody Oceny Srodowiska Pracy”
(Politowicz 1997). W procedurze tej przez filtr po-
lipropylenowy o $rednicy 50 mm przepuszczano
100 1 badanego powietrza. 2,2°-Oksydietanol eks-
trahowano z filtra metanolem i tak uzyskany roz-
twor oznaczano z zastosowaniem chromatografii
gazowej z detekcja plomieniowo-jonizacyjna
(GC-FID). Najmniejsze stezenie, jakie mozna
oznaczy¢ w wyzej wymienionych warunkach po-
bierania probek powietrza — wynosi 2,5 mg/m®.

2,2’-oksydietanol  oznaczano

W metodzie wg NIOSH (National Institute
for Occupational Safety and Health) zawarty
w powietrzu 2,2’-oksydietanol adsorbowano na
zywicy XAD-7 (Pendergrass 1996). Po pobra-
niu probki powietrza 2,2’-oksydietanol desorbo-
wano metanolem. Tak uzyskany roztwor anali-
zowano chromatograficznie (GC-FID).

W zwiagzku ze zmianami w rozporzadzeniu
ministra pracy i polityki spotecznej z 2014 roku
(DzU 2014, poz. 817 ze zm.), w ktéorym zazna-
czono, ze warto§¢ NDS dla 2,2’-oksydietanolu
dotyczy frakcji wdychalnej aerozolu, zaistniata
koniecznos$¢ zmiany sposobu pobierania probek
powietrza. Z tego powodu opracowano nowa
metode oznaczania 2,2’-oksydietanolu w powie-
trzu na stanowiskach pracy.

CZESC DOSWIADCZALNA

Aparatura

W badaniach zastosowano chromatograf gazowy
firmy Hewlett-Packard 6890 (HP, Niemcy) z de-
tektorem plomieniowo-jonizacyjnym oraz auto-
matycznym podajnikiem prébek. Do sterowania
procesem oznaczania i zbierania danych zastoso-
wano oprogramowanie ChemStation. W badaniu
stosowano kolumne kapilarng typu Stabilwax
o wymiarach: 60 m x 0,32 mm, 0,5 pm (Restek,
USA).

Do pobierania probek powietrza wykorzy-
stano aspiratory typu Gilian Air 5 (Sensidyne,
USA) oraz prébnik do pobierania frakcji wdy-
chalnej z kasetka wewnetrzna o $rednicy 25 mm
(Ekohigiena, Polska). Do przeprowadzenia eks-
trakcji analitow z filtrow korzystano z wytrza-
sarki mechanicznej WL-2000 (JWElectronic,
Polska). Wzorce odwazano na wadze analitycz-
nej Sartorius TE214S (Sartorius Corporation,

USA). Probki przechowywano w eksykatorze
szafkowym serii EKS (WSL, Polska) oraz w za-
mrazalniku chlodziarki ARDO CO23B-2H

(Merloni, Polska).
Odczynniki i materiaty

W badaniach korzystano z nastepujacych od-
czynnikow: 2,2’-oksydietanolu (Sigma, Belgia),
metanolu (Merck, Niemcy), etanolu (POCh,
Polska), propan-2-olu (JT Baker, Holandia), gli-
kolu etylenowego (Aldrich, Niemcy). Do badan
uzywano odczynnikéw o czystosci co najmniej
cz.d.a. Ponadto stosowano: plyn hamulcowy
DOT-4 (Toyota, Niemcy), filtry polipropyle-
nowe FIPRO-25 o srednicy 25 mm (Instytut
Widkiennictwa, Polska), filtry z widkna szkla-
nego o srednicy 25 mm Whatman GF/A
(Whatman, Anglia), szklo laboratoryjne oraz
strzykawki do cieczy.
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WYNIKI BADAN I ICH OMOWIENIE

Ustalenie warunkéw oznaczania

Na podstawie przeprowadzonych badan ustalono
warunki oznaczania chromatograficznego 2,2°-
-oksydietanolu (DEG). Zastosowano kolumneg ka-
pilarng Stabilwax w temperaturze 200 °C. Stru-
mien objetosci gazu nosnego (hel) ustalono na
1 ml/min. Probke o objetosci 1 ul dozowano
w temperaturze 250 °C, stosunek dzielenia probki

ustalono na 20: 1. Temperatura detektora FID
wynosita 250 °C, strumien objetosci wodoru
40 ml/min oraz strumien objgtosci powietrza
450 ml/min.

W opisanych warunkach sprawdzono mozli-
wos¢ oznaczania 2,2’-oksydietanolu w obecno-
$ci: metanolu, etanolu, propan-2-olu i glikolu
etylenowego (rys. 1.) oraz skladnikéow ptynu
hamulcowego (rys. 2.).
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Rys. 1. Chromatogram roztworu wzorcowego 2,2’-oksydietanolu (DEG) i substancji wspolwystepujacych. Kolumna
Stabilwax, temperatura kolumny 200 °C, detektor FID: 1) metanol, etanol, propan-2-ol, 2) glikol etylenowy, 3) DEG
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Rys. 2. Chromatogram metanolowego roztworu ptynu hamulcowego zawierajacego 2,2’-oksydietanol (DEG). Kolumna

Stabilwax, temperatura kolumny 200 °C, detektor FID

Ustalenie warunkéw pobierania prébek
powietrza

Badania stopnia odzysku 2,2’-oksydietanolu
(DEG) przeprowadzono, stosujac filtry z widkna
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szklanego (n = 5) i polipropylenowe (rn = 5), na
ktére nanoszono po 50 pl roztworu 2,2°-oksydie-
tanolu w metanolu o stezeniu 144 mg/ml, a po
wyschnieciu filtrow, ekstrahowano 2,2’°-oksy-
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dietanol metanolem (5 ml). Tak uzyskane roz-
twory oznaczano chromatograficznie. Wyko-
nano rdéwniez oznaczanie 2,2’-oksydietanolu
w roztworach poréwnawczych, otrzymanych
przez wprowadzenie 50 pl roztworu 2,2°-oksy-
dietanolu w metanolu o stezeniu 144 mg/ml do
5 ml rozpuszczalnika. Srednia warto$é wspol-
czynnika odzysku wynosita 0,99 dla obu rodza-
jow filtrow.

Sprawdzono takze wydajnos¢ odzysku dla
filtrow polipropylenowych i z widkna szkla-
nego, umieszczonych w probniku do pobierania

frakcji wdychalnej. W tym celu na filtry nanie-
siono po 50 pl roztworu 2,2’-oksydietanolu
w metanolu o stezeniu 720 mg/ml, ktére po wy-
suszeniu umieszczono w probnikach do pobiera-
nia frakcji wdychalnej. Nastepnie przepusz-
czono 720 | powietrza ze strumieniem objetosci
2 I/min. Srednia warto$¢ wspotezynnika odzysku
wynosita odpowiednio: dla filtréw polipropyle-
nowych — 0,99, natomiast dla filtroéw z widkna
szklanego — 0,84. Szczegotowe wyniki badan
przedstawiono w tabeli 1.

Tabela 1.
Badania wydajnosci odzysku 2,2’-oksydietanolu (DFG) z filtrow. Kolumna Stabilwax, detektor FID
Srednia Srednia Wspol- Sredni Srednia Srednia ) )
powierzchnia powierzchnia pol , . powierzchnia powierzchnia Wspot- Sredni
o g czynnik | wspétczynnik g g ik , "
pikow pikow odrvsku odzvsku pikow pikow czynnt wspotczynnik
Z TOZtWOTOW Z TOZtWOTOW Y Y Z TOZtWOTOW Z TOZtWOTOW odzysku odzysku
po ekstrakcji | poréwnawczych po ekstrakcji | poréwnawczych
2,2’-oksydietanol (36 mg) — filtr polipropylenowy 2,2’-oksydietanol (36 mg) — filtr z wiokna szklanego
1762,7 0,99 1467,5 0,83
1755,1 0,99 1458.,8 0,82
1762,1 0,99 1488.,0 0,84
17313 1772 0.98 0.99 1497.6 1772 0.85 0.84
17482 0,99 1503,2 0,85
17143 0,97 15139 0,85
Srednia powierzchnia piku 1745,62 Srednia powierzchnia piku 1488,17
Odchylenie standardowe, S 19,21 Odchylenie standardowe, S 21,29
Wspotczynnik zmiennosci, v, % 1,10 Wspotczynnik zmiennosci, v, % 1,43

Na podstawie uzyskanych danych (tab. 1.)
stwierdzono, ze filtr polipropylenowy lepiej za-
trzymuje 2,2’-oksydietanol z powietrza niz filtr
z wlokna szklanego.

Kalibracja i precyzja

Oznaczanie kalibracyjne wykonywano z roztwo-
row uzyskanych po naniesieniu na filtry kolejno:
5; 105 20; 30; 50 i 100 pl roztworu wzorcowego
2,2’-oksydietanolu w metanolu o stezeniu
144 mg/ml, ktére po wysuszeniu i po przepusz-
czeniu 720 | powietrza ekstrahowano za pomoca

5 ml metanolu. Zakres stezen tak uzyskanych
roztworéw wynosit 0,144 + 2,88 mg/ml. Wyniki
przedstawiono graficznie na rysunku 3. Wspot-
czynnik nachylenia ,b” krzywej kalibracji
o rownaniu y = bx + a charakteryzujacy czulos¢
metody wynosi 255,55. Wspotczynnik korelacji
r wynosi 0,9996.
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Rys. 3. Wykres zaleznosci powierzchni pikéw od st¢zenia 2,2’ -oksydietanolu (DEG) w roztworach uzyskanych po odzysku
analitu z filtrow. Kolumna Stabilwax, temperatura kolumny 200 °C, detektor FID

Oceng precyzji oznaczen kalibracyjnych wy-
konano przez naniesienie na filtry polipropyle-
nowe (8 sztuk) po: 5; 50 i 100 pl roztworu pod-
stawowego 2,2’-oksydietanolu w metanolu
o stezeniu 144 mg/ml. Roztwory (trzy serie) uzy-
skane po ekstrakcji filtréw metanolem (5 ml)
oznaczano chromatograficznie. Dla kazdej serii
obliczono odchylenie standardowe i wspolczyn-
nik zmiennosci. Wspdtczynniki zmiennosci dla
kolejnych poziomoéw stezenia wyniosty odpo-
wiednio: 1,71; 1,41 1 1,66%.

Tabela 2.

Badanie trwalosci probek

Trwaltos¢ pobranych prébek powietrza badano
po jednym dniu oraz po: trzech, siedmiu i dzie-
sieciu dniach przechowywania w eksykatorze
i zamrazalniku chtodziarki. Wyniki badan przed-
stawiono w tabeli 2.

Wyniki badania trwalosci probek powietrza zawierajacych 7,2 mg 2,2"-oksydietanolu (DEG). Kolumna
Stabilwax, temperatura kolumny 200 °C, detektor FID

Numer Miejsce Czas Srednie pola ) Odchvlenic Zmiana powierzchni pikow
filtra rZecho{zlv wania przechowywania, | powierzchni | Srednia stan dayr dowe | PO przechowywaniu filtrow,
P Y dni pikéw A

1 264,70

2 cksykator 1 28480 | 27475 | 142 0,00

1 208,50

2 eksykator 3 187,70 198,10 14,7 0,77

1 zamrazalnik 282,15

2 chlodziarki 3 28235 | 282.25 0.1 -0.08

1 163,30

2 eksykator 7 135,50 | 149.40 19.7 125

1 salni 284,90

zamrazalnik ,

2 chlodziarki 7 28240 | 283.65 1.8 20,09

1 zamrazalnik 284,70

2 chlodziarki 10 28450 | 284.60 0.1 20,10
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Na podstawie uzyskanych wynikow badan
stwierdzono, ze probki przechowywane w za-
mrazalniku chtodziarki zachowuja trwatos¢ co
najmniej 10 dni. Natomiast prébki przechowy-
wane w eksykatorze sa nietrwale.

Walidacja metody

Parametry walidacyjne wyznaczano zgodnie
z dobra praktyka laboratoryjng i wymaganiami
zawartymi w normie europejskiej PN-EN 482,

Tabela 3.

Granice wykrywalno$ci oraz granice ozna-
czalnosci wyznaczono na podstawie wynikow
analizy dziesieciu niezaleznych pomiaréow po-
wierzchni piku o czasie retencji 2,2’-oksydieta-
nolu (DEG) dla trzech niezaleznie przygotowa-
nych slepych prob. Uzyskane dane walidacyjne
przedstawiono w tabeli 3.

Dane walidacyjne metody oznaczania 2,2"-oksydietanolu (DEG)

Walidowane parametry Wartosé
Zakres pomiarowy 1 + 20 mg/m’
Ilo$¢ pobranego powietrza 7201
Zakres krzywej wzorcowej 0,144 + 2,88 mg/ml
Granica wykrywalnosci 0,5 pg/ml
Granica oznaczalnosci 1,5 pg/ml
Calkowita precyzja badania 5,25%
Wzgledna niepewnosé catkowita 11,5%

PODSUMOWANIE

W artykule przedstawiono metode oznaczania
frakcji wdychalnej 2,2’-oksydietanolu (DEQG)
w powietrzu na stanowiskach pracy. Metoda po-
lega na: zatrzymaniu zawartego w powietrzu ae-
rozolu 2,2’-oksydietanolu na filtrze polipropyle-
nowym (umieszczonym w probniku do pobiera-
nia frakcji wdychalnej), ekstrakcji metanolem
i analizie otrzymanego roztworu z zastosowa-
niem chromatografu gazowego z detektorem
ptomieniowo-jonizacyjnym. W badaniach stoso-
wano kolumng¢ kapilarng Stabilwax o dlugosci
60 m, ktéra umozliwia rozdzielenie 2,2’-oksy-
dietanolu od: metanolu, etanolu, propan-2-olu,
glikolu etylenowego — substancji, ktore moga

wspolwystepowaé w srodowisku pracy. Proces
odzysku zostal uwzgledniony w krzywej kalibra-
cji. Taki sposdb prowadzenia badan powoduje
skrocenie czasu analizy.

Opracowana metoda umozliwia oznaczanie
2,2’-oksydietanolu w powietrzu s$rodowiska
pracy w zakresie stezen 1 + 20 mg/m’, tj. od
1/10 do 2 wartosci najwyzszego dopuszczal-
nego stezenia (NDS). Metoda moze by¢ wyko-
rzystana przez laboratoria badan srodowiska
pracy do wykonywania pomiarow stezen tej
substancji w powietrzu na stanowiskach pracy,
a takze oceny narazenia zawodowego na 2,2’-
-oksydietanol.
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ZALACZNIK

PROCEDURA ANALITYCZNA OZNACZANIA 2,2’-OKSYDIETANOLU
W POWIETRZU NA STANOWISKACH PRACY

1. Zakres procedury

W niniejszej procedurze podano metode ozna-
czania zawartosci 2,2’-oksydietanolu (nr CAS:
111-46-6) w powietrzu na stanowiskach pracy
z zastosowaniem chromatografu gazowego z de-
tektorem plomieniowo-jonizacyjnym. Metode
stosuje si¢ podczas kontroli warunkow sanitar-
nohigienicznych.

Najmniejsze stg¢zenie 2,2’-oksydietanolu,
jakie mozna oznaczy¢ w warunkach pobierania
probek powietrza i wykonania oznaczania opisa-

nych w procedurze, wynosi 1 mg/m?.

2. Powolania normatywne

PN-Z-04008-7 Ochrona czystosci powietrza —
Pobieranie probek — Zasady pobierania probek
powietrza w $rodowisku pracy i interpretacji
wynikow.

3. Zasada metody

Metoda polega na: zatrzymaniu obecnego w po-
wietrzu aerozolu 2,2°-oksydietanolu na filtrze
polipropylenowym (umieszczonym w probniku
do pobierania frakcji wdychalnej), ekstrakcji
2,2’-oksydietanolu z filtra metanolem oraz ana-
lizie chromatograficznej otrzymanego roztworu.

4. Postanowienia ogélne

4.1. Doktadnos¢ wazenia
O ile nie zaznaczono inaczej, substancje stoso-
wane w analizie nalezy wazy¢ z doktadnoscia do
0,000 2 g.
4.2. Postepowanie z substancjami
niebezpiecznymi

Czynnosci, podczas ktérych uzywa sig rozpusz-
czalnikéw organicznych nalezy wykonywad
z uzyciem Srodkéw ochrony indywidualnej, pod
sprawnie dzialajacym wyciagiem laboratoryj-
nym. Pozostale po analizie roztwory odczynni-
kow i wzorcodw nalezy gromadzié w przeznaczo-
nych do tego celu pojemnikach i przekazywac do
utylizacji w uprawnionych instytucjach.

5. Odczynniki, roztwory i materialy

Do analizy, o ile nie zaznaczono inaczej, nalezy
stosowac substancje o stopniu czystosci co naj-
mniej cz.d.a.

5.1. 2,2°-Oksydietanol

5.2. Metanol o czystosci do HPLC

5.3. Roztwdr wzorcowy podstawowy 2,2°-

-oksydietanolu

Do zwazonej kolby miarowej o pojemnosci 10 ml
odmierzy¢ 1,3 ml (okoto 1,44 g) 2,2’-oksydieta-
nolu wg punktu 5.1., kolbe uzupehi¢ do kreski
metanolem i doktadnie wymieszac. Stezenie 2,2°-
-oksydietanolu w tak przygotowanym roztworze
wynosi okoto 144 mg/ml.

Roztwor nalezy przygotowaé bezposrednio
przed uzyciem.

5.4. Filtry polipropylenowe o $rednicy 25 mm

5.5. Gazy sprezone do chromatografu
Hel jako gaz no$ny, wodor i powietrze do detek-
tora o czystosci wg instrukcji do chromatografu.

6. Przyrzady pomiarowe
i sprzet pomocniczy

Stosowac typowy sprzet laboratoryjny oraz nizej
wymieniony:

6.1. Chromatograf gazowy
Chromatograf gazowy z detektorem plomie-
niowo-jonizacyjnym oraz z dozownikiem umoz-
liwiajagcym dzielenie probki.
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6.2. Kolumna chromatograficzna
Kolumna chromatograficzna umozliwiajaca roz-
dziat 2,2’-oksydietanolu od innych substancji
wystepujacych jednoczesnie w badanym powie-
trzu, np. kolumna kapilarna Stabilwax o dtugosci
60 m, o srednicy 0,32 mm i o grubosci filmu
0,5 pm.

6.3. Pompa ssaca
Pompa ssagca umozliwiajgca pobieranie probek
powietrza ze stalym strumieniem objgtosci wg
punktu 7.

6.4. Probnik
Probnik do pobierania frakcji
aerozolu.

6.5. Kolby
Kolby stozkowe Erlenmeyera o pojemnosci
25 ml (wyposazone w korki).

6.6. Strzykawki do cieczy

wdychalnej

Strzykawki do cieczy o pojemnosci 5 pl =5 ml.
7. Pobieranie prébek powietrza

Probki powietrza nalezy pobiera¢ zgodnie z wy-
maganiami zawartymi w normie PN-Z-04008-7.
W miejscu pobierania probek powietrza przez
filtr wg punktu 5.4., umieszczony w probniku
wg punktu 6.4., przepusci¢ 720 1 badanego po-
wietrza ze stalym strumieniem objetosci 2 [/min.

Pobrane probki, przechowywane w zamra-
zalniku chlodziarki, zachowuja trwalos¢ co naj-

mniej dziesi¢¢ dni.
8. Warunki pracy chromatografu

Warunki pracy chromatografu nalezy tak do-
bra¢, aby uzyskac rozdziat 2,2’-oksydietanolu od
innych substancji wystepujacych jednoczesnie
w badanym powietrzu. W przypadku stosowania
kolumny o parametrach podanych w punkcie
6.2., oznaczanie mozna wykona¢ w nastepuja-
cych warunkach:

— temperatura kolumny 200 °C
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— temperatura dozowania 250 °C
— temperatura detektora 250 °C
— strumien objetosci

gazu nosnego (hel) 1 ml/min
— strumien objetosci

wodoru 40 ml/min
— strumien objetosci

powietrza 450 ml/min
— stosunek dzielenia

probki 20: 1
— dozowanie probki 1 pl

9. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Na sze$¢ filtrow wg punktu 5.4., umieszczonych
w kolbach wg punktu 6.5., kolejno nanies¢
roztwor wzorcowy podstawowy 2,2’-oksydieta-
nolu wg punktu 5.3. w ilosci: 5; 10; 20; 30; 50
i 100 pl. Filtry pozostawi¢ do wyschniecia.
Nastepnie dodaé¢ po 5 ml metanolu, kolbe za-
mknaé i pozostawi¢ na 30 min, wstrzasajac co
pewien czas jej zawartoscig. Zawartos¢ 2,2°-ok-
sydietanolu w 1 ml tak uzyskanych roztworéow
wynosi odpowiednio: 0,144; 0,288; 0,576;
0,864; 1,44 1 2,88 mg. Do chromatografu wpro-
wadzi¢ dwukrotnie po 1 pl kazdego z przygoto-
wanych roztworow. Odczyta¢ powierzchnie pi-
kéw wg wskazan integratora i obliczy¢ srednia
arytmetyczna. Roznica migdzy wynikami a war-
toscig $rednig nie powinna by¢ wieksza niz 5%
wartosci $redniej. Nastepnie wykresli¢c krzywa
wzorcowa, odktadajac na osi odcietych stezenie
2,2’-oksydietanolu w przygotowanych roztwo-
rach, w miligramach na mililitr, a na osi rzed-
nych — odpowiadajace im srednie powierzchnie
pikow.

10. Wykonanie oznaczania

Po pobraniu probki powietrza, filtr umiescic¢
w kolbie wg punktu 6.5., doda¢ 5 ml metanolu,
kolbe zamkng¢ i pozostawi¢ na 30 min, wstrza-
sajac co pewien czas jej zawartoscig. Nastepnie
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pobrac 1 pl roztworu znad filtra i bada¢ chroma-
tograficznie w warunkach okreslonych w punk-
cie 8. Wykonaé¢ dwukrotny pomiar. Odczytaé
z uzyskanych chromatogramow powierzchnie
pikow 2,2’°-oksydietanolu wg wskazan integra-
tora i obliczy¢ srednig arytmetyczng. Roznica
miedzy wynikami a wartoscig $rednig nie po-
winna by¢ wigksza niz 5% wartosci Sredniej.
Stezenie 2,2°-oksydietanolu w badanym roztwo-
rze odczytaé z wykresu krzywej wzorcowej,
w miligramach na mililitr.

11. Obliczanie wyniku oznaczania
Stezenie 2,2’-oksydietanolu (X) we frakcji wdy-

chalnej badanego powietrza obliczy¢é w miligra-
mach na metr szescienny, na podstawie wzoru:

X =2%.1000.
Vv

w ktorym:

C —

stezenie 2,2’-oksydietanolu w roztwo-
rze znad filtra odczytane z krzywej
wzorcowej, w miligramach na mililitr,

V' — objetos¢ powietrza przepuszczonego

5—

przez probnik, w litrach,
objetos¢ metanolu stosowanego do
ekstrakeji filtra, w mililitrach.
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