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Metodg stosuje sie do oznaczania stezen 2-etoksyetanolu w powietrzu na stanowiskach pracy.

Metoda polega na adsorpcji par 2-etoksyetanolu na weglu aktywnym, desorpcji zwigzku roztworem chlorku
metylenu w metanolu (95/5) i analizie chromatograficznej z detekcja ptomieniowo-jonizacyjna otrzymanego
roztworu.

Oznaczalno§¢ metody wynosi 0,8 mg/m® (dla probki o objetosci 5 1).

UWAGI WSTEPNE
2-Etoksyetanol (2-EE) jest bezbarwng cieczg 0 stodkim, przyjemnym (podobnym do eteru) zapa-
chu, otrzymywang na skale przemystowa w reakcji tlenku etylenu z alkoholem etylowym. Zwia-
zek powstaje rowniez W wyniku bezposredniego alkilowania glikolu etylenowego zwigzkami alki-

lujacymi, np. siarczanem dietylowym.

Najwazniejsze wlasciwosci fizykochemiczne 2-etoksyetanolu:

— masa czasteczkowa 90,1

— temperatura wrzenia 135°C

— temperatura krzepnigcia -100°C

— gesto$¢ wzgledna 0,93 (w temp. 20 °C, woda = 1)
— gesto$¢ wzgledna par 3,1 (powietrze = 1)
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— temperatura zaptonu 40 +~43°C
— temperatura samozaptonu 235°C
— prezno$¢ par 7,67 hPa w temp. 25 °C.

2-Etoksyetanol (2-EE) jest stosowany w wielu gateziach przemystu chemicznego, metalur-
gicznego, maszynowego, elektronicznego i meblowego oraz w takich produktach powszechnego
uzytku, jak: atrament, kosmetyki czy srodki czyszczace. Oprocz uzywania go jako rozpuszczalnika
do produkcji réznego typu farb, lakieréw, politur czy woskow, jest takze wykorzystywany w
przemysle potprzewodnikdéw jako czynnik pokrywajacy ptytki krzemowe w procesie fotolitogra-
ficznego otrzymywania obwodow drukowanych. W warunkach narazenia zawodowego wchiania
si¢ do organizmu w drogach oddechowych i przez skore w postaci ciektej i par.

Klasyfikacja substancji wedtug rozporzadzenia Parlamentu Europejskiego i Rady (UE) nr
1272/2008 z dnia 16 grudnia 2008r. w sprawie klasyfikacji, oznakowania i pakowania substancji i
mieszanin, zmieniajacego rozporzadzenie UE nr 1907/2006 (tabela 3.2. zalacznik VI) jest nastepu-

jaca:
— R10 (substancja tatwo palna)

— Repro. kat 2.; R60-61 (moze uposledza¢ ptodnosé; moze dziata¢ szkodliwie na dziecko w
onie matki)

— Xn; R20/21/22 (substancja szkodliwa; dziata szkodliwie przez drogi oddechowe, w kontak-
cie ze skorg oraz po potknieciu).

W 2008 r. Migdzyresortowa Komisja ds. NDS i NDN Czynnikéw Szkodliwych dla Zdrowia
w Srodowisku Pracy zaproponowala przyjecie stezenia 8 mg/m® 2-etoksyetanolu za warto$¢ naj-
wyzszego dopuszczalnego stezenia (NDS) tego zwigzku W powietrzu na stanowiskach pracy.

PROCEDURA ANALITYCZNA

1. Zakres metody

W niniejszej procedurze podano metode oznaczania zawartosci par 2-etoksyetanolu w powietrzu na
stanowiskach pracy z zastosowaniem chromatografii gazowej z detekcjg ptomieniowo-jonizacyjna.
Metodg stosuje si¢ podczas badania warunkoéw sanitarnohigienicznych.

Najmniejsze stezenie 2-etoksyetanolu, jakie mozna oznaczy¢ w warunkach pobierania probek
powietrza i wykonania oznaczania opisanych w procedurze, wynosi 0,8 mg/m®.

2. Norma powolana

Do stosowania niniejszej metody jest niezbedna norma PN-Z-04008-7 ,,Ochrona czystosci po-
wietrza — Pobieranie probek — Zasady pobierania probek powietrza w srodowisku pracy i interpre-
tacji wynikow”.

W przypadku powotan datowanych ma zastosowanie wylacznie wydanie cytowane. W przy-
padku powotan niedatowanych stosuje sie ostatnie wydanie dokumentu powotanego (acznie ze
zmianami). Powotanie na norm¢ PN ustanowiong przed 1994 r. oznacza odniesienie do jej tresci
aktualnej na koniec 1993 r.

148



3. Zasada metody

Metoda polega na adsorpcji par 2-etoksyetanolu na weglu aktywnym, desorpcji zwigzku roztwo-
rem chlorku metylenu w metanolu (95/5) i analizie chromatograficznej z detekcja ptomieniowo-joni-
zacyjna otrzymanego roztworu.

4. Wytyczne ogolne

4.1. Czystos¢ odczynnikow
Do analizy nalezy stosowa¢ odczynniki i substancje wzorcowe o stopniu czysto$ci co najmniej
cz.d.a., oile nie zaznaczono inaczej.

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

4.3. Postepowanie z substancjami toksycznymi
Wszystkie czynnosci, podczas ktorych uzywa si¢ substancji wzorcowych, nalezy wykonywac pod
sprawnie dziatajacym wyciagiem laboratoryjnym.

Zuzyte roztwory i odczynniki nalezy gromadzi¢ w przeznaczonych do tego celu pojemnikach
i przekazywac do utylizacji uprawnionym instytucjom.

5. Odczynniki, roztwory i materialy

5.1. 2-Etoksyetanol > 99%
Stosowac¢ 2-etoksyetanol wedtug punktu 4.1.

5.2. Chlorek metylenu
Stosowac¢ chlorek metylenu wedtug punktu 4.1.

5.3. Metanol
Stosowa¢ metanol wedtug punktu 4.1.

5.4. Roztwor wzorcowy podstawowy 2-etoksyetanolu
Kolbe pomiarowa 0 pojemnosci 10 ml zwazy¢, doda¢ 43 ul (okoto 40 mg) 2-etoksyetanolu
i ponownie zwazy¢ w celu okreslenia rzeczywistej ilosci wzorca. Kolbe dopetni¢ do kreski roz-
tworem chlorku metylenu w metanolu (95/5) i wymieszaé. Obliczy¢ zawarto$é 2-etoksyetanolu w
1 ml roztworu.

Roztwor wzorcowy przygotowany wedlug punktu 5.4. przechowywany w chlodziarce i
szczelnie zamkniety zachowuje trwatos$¢ przez 14 dni.

5.5. Roztwory wzorcowe robocze 2-etoksyetanolu
Do siedmiu naczynek wedtug punktu 6.7. odmierzyé: 1; 2; 5; 8; 10; 15 i 20 ul roztworu wzorco-
wego podstawowego wedhug punktu 5.4., dopetni¢ roztworem chlorku metylenu w metanolu
(95/5) do 1 ml i wymiesza¢. Zawartosci 2-etoksyetanolu w mikrogramach w 1 ml tak przygotowa-
nych roztworéw wynosza odpowiednio: 4; 8; 20; 32; 40; 60 i 80 ug, co odpowiada st¢zeniom
zwigzku w zakresie od 0,8 + 16 mg w 1 m® powietrza podczas pobierania probek powietrza we-
dtug punktu 7. i oznaczania wedtug punktu 10.

Roztwory wzorcowe przygotowane wedhug punktu 5.5. sa nietrwate i nalezy je przygotowy-
waé w dniu wykonywania oznaczania.
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6. Przyrzady pomiarowe i sprzet pomocniczy

6.1. Chromatograf gazowy
Stosowac chromatograf gazowy z detektorem ptomieniowo-jonizacyjnym (FID) wyposazony w
integrator elektroniczny lub komputer z programem sterowania i zbierania danych.

6.2. Kolumna chromatograficzna
Nalezy stosowaé kolumne zapewniajacg rozdziat 2-etoksyetanolu od chlorku metylenu, metanolu
oraz innych wystepujacych jednoczesnie w badanym powietrzu substancji, np. kolumne kapilarng
wypeliong polarng faza stacjonarng o dlugosci 30 m, srednicy wewnetrznej 0,53 mm i grubosci
filmu 1 pm.

6.3. Gazy sprezone do chromatografu
Nalezy stosowac jako gaz nos$ny hel lub argon, do detektora stosowaé wodor i powietrze, o czysto-
$ci zgodnej z instrukcjg aparatu.

6.4. Kolby
Stosowac¢ kolby szklane o pojemnosci 10 ml.

6.5. Mikrostrzykawki
Stosowa¢ mikrostrzykawki szklane z igtami do cieczy o pojemnos$ci: 10; 50 i 1000 pl.

6.6. Pompa
Stosowa¢ pompe ssagcg umozliwiajacg pobranie powietrza w strefie oddychania pracownika, ze
statym strumieniem obje¢tosci wedtug punktu 7.

6.7. Naczynka
Stosowac naczynka szklane, kapslowane lub zakrecane, z uszczelkami z gumy silikonowej pokry-
tej folig teflonowa, co umozliwia pobieranie zawarto$ci mikrostrzykawka bez otwierania naczynka
i mieszczace po 100 mg sorbentu wedtug punktu 6.8. oraz 1 ml roztworu chlorku metylenu w me-
tanolu (95/5).

6.8. Rurki pochtaniajace
Stosowac dostgpne w handlu gotowe rurki szklane wypelnione dwiema warstwami wegla aktyw-
nego (100 i 50 mg), rozdzielonymi i ograniczonymi wioknem szklanym. Kazdg uzywang parti¢
rurek zawierajacych wegiel aktywny nalezy zbada¢ zgodnie z punktem 11., ustalajac wspdtczyn-
nik desorpcji dla 2-etoksyetanolu.

6.9. Laznia
Stosowac tazni¢ ultradzwickowa.

7. Pobieranie probek powietrza

Nalezy stosowa¢ si¢ do wymagan zawartych w normie PN-Z-04008-7 podczas pobierania probek
powietrza.

W miejscu pobierania probek zdja¢ kapturki z rurki pochtaniajacej, umocowac rurke w pozy-
cji pionowej i polaczy¢ z urzadzeniem zasysajacym od strony krotszej warstwy sorbentu. Przez
rurke pochlaniajaca wedtug punktu 6.8. przepusci¢ do 5 | badanego powietrza ze statym strumie-
niem objetosci, nie wiekszym niz 6 I/h.

Rurki z pobranymi probkami, zabezpieczone kapturkami i przechowywane w chlodziarce sa
trwale przez 15 dni.
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8. Warunki pracy chromatografu

Nalezy dobraé¢ takie warunki pracy chromatografu, aby uzyska¢ rozdzial 2-etoksyetanolu od
chlorku metylenu, metanolu i substancji wspotwystepujacych. W przypadku stosowania kolumny
kapilarnej wedtug punktu 6.2., oznaczanie mozna wykona¢ w nastgpujacych warunkach:
— temperatura kolumny programowana:
35°C (0,5 min) — przyrost 10 °C /min — 75 °C (0 min)
— przyrost 40 °C /min — 140 °C (4 min)
— praca komory nastrzykowej
uaktywnienie zaworu usuwania

przy wlocie (inlet purge valve) przez 0,1s
— temperatura dozownika 220°C
— temperatura detektora 250°C
— strumien objetosci gazu nosnego przez kolumne 5 ml/min
— strumien objetosci gazu uzupeltniajacego 25 ml/min
— strumien objetosci wodoru 30 ml/min
— Strumien objetosci powietrza 300 ml/min.

Nowa kolumne nalezy kondycjonowaé w strumieniu gazu no$nego w temperaturze 150 °C
do otrzymania prawidtowej linii zerowe;.

9. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Do chromatografu wprowadzi¢ mikrostrzykawka wedtug punktu 6.5. po 1 pl roztwordéw robo-
czych, przygotowanych wedtug punktu 5.5., a nastgpnie analizowa¢ chromatograficznie w warun-
kach podanych w punkcie 8. Przed pobraniem kolejnych roztwordéw strzykawke nalezy kilkakrot-
nie przepluka¢ analizowanym roztworem. Dla kazdego roztworu wykona¢ co najmniej dwa ozna-
czenia, odczyta¢ powierzchnie pikow wedtug wskazan integratora i obliczy¢ srednig arytmetyczng
dla kazdego roztworu. Roéznica miedzy wynikami pomiarow a wartoscig $rednig nie powinna by¢
wigksza niz 5% tej warto$ci. Naste¢pnie sporzadzi¢ krzywa wzorcows, odktadajac na osi odcigtych
zawartoSci 2-etoksyetanolu w mikrogramach w 1 ml roztworéw wzorcowych, a na osi rzgdnych —
odpowiadajace im $rednie powierzchnie pikow.

Dopuszcza si¢ korzystanie z automatycznego wzorcowania i generacji raportdw integratorow
lub komputerowych stacji akwizycji danych zgodnie z ich instrukcjami obstugi.

10. Wykonanie oznaczania

Po pobraniu probki powietrza w warunkach podanych w punkcie 7., przesypa¢ oddzielnie kazdg
warstwe wegla aktywnego z rurki pochtaniajacej do naczynek wedhug punktu 6.7. Doda¢ po 1 ml
roztworu chlorku metylenu w metanolu (95/5), naczynka szczelnie zamkngé¢, umiesci¢ w tazni
ultradzwickowej wedtug punktu 6.9. i pozostawi¢ przez 30 min. Nastepnie pobra¢ 1 ul roztworu
znad dtuzszej warstwy wegla i analizowa¢ chromatograficznie w warunkach rozdzialu podanych w
punkcie 9. Oznaczanie z kazdego roztworu wykona¢ co najmniej dwukrotnie. Odczytaé po-
wierzchnie pikéw wedtug wskazan integratora i obliczy¢ warto$¢ srednig. Réznica miedzy wynikami
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pomiardow a wartoscig srednig nie powinna by¢ wigksza niz 5% tej wartosci. Zawarto$¢ 2-etoksyeta-
nolu w prébce odczyta¢ z wykresu krzywej wzorcowej lub wyliczy¢. W taki sam sposéb analizo-
wac roztwory znad krotszej warstwy wegla. Masa substancji oznaczona w krotszej warstwie wegla
nie powinna przekracza¢ 10% ilosci oznaczonej w dluzszej warstwie, w przeciwnym razie wynik
nalezy traktowac jako orientacyjny.

11. Wyznaczanie wspodlczynnika desorpcji

Do pigciu naczynek wedtug punktu 6.7. przesypaé¢ dtuzsza warstwg wegla aktywnego z rurek po-
chtaniajgcych wedtug punktu 6.8. i doda¢ mikrostrzykawka po 10 ul roztworu wzorcowego pod-
stawowego 2-etoksyetanolu wedtug punktu 5.4. Naczynka szczelnie zamknaé i pozostawi¢ do
nastepnego dnia. Do naczynek doda¢ nastepnie po 1 ml roztworu chlorku metylenu w metanolu
(95/5) i dalej postgpowacé jak z probkami badanymi w warunkach podanych w punkcie 10. Jedno-
cze$nie wykona¢ oznaczanie co najmniej dwoch roztworow poréwnawczych, przygotowanych
przez wprowadzenie 10 ul roztworu wzorcowego podstawowego wedtug punktu 5.4. do 1 ml roz-
tworu chlorku metylenu w metanolu (95/5) oraz probki kontrolnej zawierajgcej 100 mg wegla
aktywnego i 1 ml roztworu chlorku metylenu w metanolu (95/5).
Wspoétezynnik desorpcji dla 2-etoksyetanolu (d) obliczy¢ na podstawie wzoru:

w ktérym:
Py — $rednia powierzchnia pikoéw 2-etoksyetanolu z chromatograméow roztworéw po desorpcji,
P, — $rednia powierzchnia pikow 0 czasie retencji 2-etoksyetanolu z chromatograméw roz-
tworow kontrolnych,
P,— $rednia powierzchnia pikow 2-etoksyetanolu z chromatografow roztworu poréwnawczego.

Nastepnie obliczy¢ $rednig arytmetyczng warto$¢ wspotczynnika desorpcji  0znaczanej sub-
stancji (d) jako $rednig arytmetyczng otrzymanych warto$ci d. Wspotczynnik desorpcji nalezy
wyznacza¢ dla kazdej nowej partii stosowanych rurek pochtaniajacych wedtug punktu 6.8.

12. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie 2-etoksyetanolu (X) w badanym powietrzu obliczy¢ w miligramach na metr sze§cienny na
podstawie wzoru:

X:(mﬁrfz)
v-d '

w ktorym:
m; — masa badanego 2-etoksyetanolu w roztworze znad dluzszej warstwy wegla aktywnego
odczytana z krzywej wzorcowej, w mikrogramach,
m, — masa badanego 2-etoksyetanolu w roztworze znad krétszej warstwy wegla aktywnego
odczytana z krzywej wzorcowej, w mikrogramach,
V — objetos¢ powietrza przepuszczonego przez rurke pochtaniajgca, w litrach,
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d - $rednia warto$¢ wspotczynnika desorpcji badanego izomeru 2-etoksyetanolu oznaczona
wedhug punktu 11.

INFORMACJE DODATKOWE

Badania wykonano, stosujac chromatograf gazowy Hewlett-Packard HP 5890 seria II, wyposazo-
ny w detektor ptomieniowo-jonizacyjny (FID) i kolumng kapilarng (30 m x 0,53 mm) wypetniong
polarng fazg stacjonarng FFAP (grubos¢ filmu 1 um).

Na podstawie wynikow przeprowadzonych badan uzyskano nastepujace dane walidacyjne:

— zakres pomiarowy 4 + 80 ug/mi
0,8+16,0 mg/m3 dla probki powietrza objetosci 5 1

— granica wykrywalnosci, Xqw 0,04 ug/ml
— granica oznaczania ilosciowego, Xgozn 0,12 pg/ml
— wspolczynnik korelacji charakteryzujacy

liniowos¢ krzywej wzorcowej, r 0,99956
— catkowita precyzja badania, V, 5,17%
— niepewnos¢ rozszerzona metody 13,75%.

BARBARA ROMANOWICZ, JAN GROMIEC
2-Ethoxyethanole - determination method

Abstract

This method is based on the adsorption of 2-ethoxyethanole vapours on activated charcoal. Samples
are desorbed with 95/5 (v/v) methylene chloride/methanol and analysed with gas chromatography
using flame ionization detection (GC-FID).

The determination limit of the method is 0.8 mg/m3 for a 5-L air sample.
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