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Metode stosuje si¢ do oznaczania zawartosci 2,2’-iminodietanolu w powietrzu na stanowiskach pracy podczas
przeprowadzania kontroli warunkéw sanitarnohigienicznych.

Metoda polega na przepuszczeniu badanego powietrza przez filtr polipropylenowy FIPRO, ekstrakcji substancji
za pomocg mieszaniny metanol-woda i analizie chromatograficznej otrzymanego roztworu.

Oznaczalno$¢ metody wynosi 2,25 mg/m°.

UWAGI WSTEPNE

2,2'-Iminodietanol (DEA, N,N’-dietanoloamina, 2,2’-dihydroksydietyloamina i diolamina)
jest w temperaturze pokojowej bezbarwna, gesta cieczg. Z woda miesza si¢ bardzo dobrze,
tworzac zasadowe roztwory o stabym zapachu zblizonym do zapachu amoniaku. Rozpuszcza
si¢ dobrze w alkoholu, nie rozpuszcza si¢ w eterze i benzenie. DEA jest otrzymywany z tlen-
ku etylenu i amoniaku.

Najwazniejsze whasciwosci fizykochemiczne 2,2'-iminodietanolu:

— masa czasteczkowa 105,14

— temperatura wrzenia 268,8 °C

— temperatura topnienia 27 +28°C

— preznosé par (w temp. 20 °C) < 0,01 mmHg
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— gestosé (w temp. 30 °C) 1,091 g/cm®
— gestosé par (powietrze = 1) 3,6.

2,2'-Iminodietanol stanowi sktadnik ptynow do obrobki metali, a takze stosowany jest
do produkcji kosmetykow (szampondéw, kremoéw), olejow, paliw, detergentow i farb. Jako
produkt posredni jest wykorzystywany do produkcji gumy i tworzyw sztucznych.

2,2'-Iminodietanol wchiania si¢ przez skore. Znajduje si¢ w wykazie substancji nie-
bezpiecznych, dziata szkodliwie w razie spozycia, dziata draznigco na skore oraz stwarza ry-
zyko powaznego uszkodzenia oczu.

W Polsce nie ustalono dotychczas wartosci normatywu higienicznego dla 2,2’-imino-
dietanolu. Zespot Ekspertow ds. Czynnikow Chemicznych Miedzyresortowej Komisji ds.
NDS i NDN w 2004 r. zaproponowatl dla tego zwigzku warto$¢ najwyzszego dopuszczalnego
stezenia (NDS) wynoszaca 9 mg/m®, natomiast wartosci NDSCh nie ustalono.

PROCEDURA ANALITYCZNA

1. Zakres stosowania metody

Metode stosuje si¢ do oznaczania zawartosci 2,2'-iminodietanolu (DEA) w powietrzu na

stanowiskach pracy podczas przeprowadzania kontroli warunkow sanitarnohigienicznych.
Najmniejsze stezenie 2,2’-iminodietanolu, jakie mozna oznaczy¢ w warunkach pobie-

rania probek powietrza i wykonania oznaczania opisanych w metodzie, wynosi 2,25 mg/mg.

2. Norma powolana

PN-Z-04008-7:2002 Ochrona czysto$ci powietrza — Pobieranie probek — Zasady pobierania
probek powietrza w Srodowisku pracy i interpretacji wynikow.

3. Zasada metody

Metoda polega na przepuszczeniu badanego powietrza przez filtr polipropylenowy FIPRO,
ekstrakcji 2,2’-iminodietanolu za pomoca mieszaniny metanol-woda i analizie chromato-
graficznej otrzymanego roztworu.

4. Wytyczne ogolne

4.1. Czystos$¢ odczynnikow
Jezeli nie podano inaczej, do analizy nalezy stosowa¢ odczynniki 1 substancje wzorcowe o
stopniu czystosci co najmniej cz.d.a.

4.2. Czysto$¢ wody
Nalezy stosowa¢ wode podwojnie destylowang lub dejonizowana.

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

4.4. Postepowanie z substancjami toksycznymi
Czynnosci, podczas ktorych uzywa si¢ rozpuszczalnikow organicznych, nalezy wykonywac
pod sprawnie dzialajagcym wyciagiem. Zuzyte roztwory i odczynniki nalezy gromadzi¢ w przezna-
czonych do tego celu pojemnikach i przekazywa¢ do zaktadow zajmujacych si¢ utylizacja.
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5. Odczynniki, roztwory i materialy

5.1. 2,2’-Iminodietanol 99-procentowy
Stosowaé wg rozdziatu 4.

5.2. Metanol do HPLC
Stosowaé wg rozdziatu 4.

5.3. Mieszanina metanol-woda
Zmieszaé ze sobg metanol wg punktu 5.2. i wode¢ wg punktu 4.2., w stosunku 4:1 (v/v).

5.4. Roztwor wzorcowy podstawowy 2,2'-iminodietanolu
Do kolby pomiarowej o pojemnosci 10 ml odwazy¢ okoto 300 mg 2,2’-iminodietanolu wg
punktu 5.1., kolbe dopeti¢ do kreski mieszaning metanol-woda wg punktu 5.3. i wymieszac.
Obliczy¢ zawartos¢ 2,2'-iminodietanolu w 1 ml roztworu.

5.5. Roztwor wzorcowy posredni 2,2'-iminodietanolu
Do kolby pomiarowej 0 pojemnosci 10 ml odmierzy¢ taka objeto$¢é roztworu wzorcowego
podstawowego wg punktu 5.4., aby po dopehieniu do kreski mieszaning wg punktu 5.3.
otrzymac roztwor o zawartosci 9 mg w 1 ml.

Roztwory wzorcowe przygotowane wg punktu 5.4. i 5.5., szczelnie zamknigte | prze-
chowywane w chtodziarce zachowujg trwato$¢ przez 14 dni.

5.6. Roztwory wzorcowe robocze 2,2’-iminodietanolu
Do sze$ciu wialek 0 pojemnosci 2 ml wg punktu 6.5., odmierzy¢ kolejno nastepujace objeto-
$ci roztworu wzorcowego posredniego wg punktu 5.5., w mikrolitrach: 10; 20; 30; 40; 60 i
80, dopetni¢ mieszaning metanol-woda wg punktu 5.3. do 1 ml i wymiesza¢. Zawarto$ci
DEA w 1 ml tak przygotowanych roztworé6w wynosza, w mikrogramach: 90; 180; 270; 360;
5401 720.

Roztwory nalezy przygotowywac bezposrednio przed wykonaniem analizy.

5.7. Filtry polipropylenowe
Stosowac filtry polipropylenowe o $rednicy 25 mm (np. FIPRO-25). Uzywang parti¢ filtrow
zbada¢ chromatograficznie, aby stwierdzi¢ czy nie zawiera substancji przeszkadzajacych w
oznaczaniu oraz wyznaczy¢ wspotczynnik odzysku wg rozdziatu 11.

6. Przyrzady pomiarowe i sprze¢t pomocniczy

6.1. Chromatograf cieczowy
Stosowa¢ chromatograf gazowy z detektorem plomieniowo-jonizacyjnym, wyposazony w in-
tegrator elektroniczny lub komputer z programem sterowania i zbierania danych.

6.2. Kolby
Stosowac kolby pomiarowe 0 pojemnosci 10 ml.

6.3. Kolumna chromatograficzna
Stosowa¢ kolumne chromatograficzng zapewniajacg rozdziat 2,2’-iminodietanolu od
mieszaniny metanol-woda oraz innych substancji wspotwystepujacych w powietrzu, np.
kolumne kapilarng DB-5ms, o dtugosci 15 m, srednicy 0,53 mm 1 grubosci filmu 0,5 pm.

6.4. Mikrostrzykawki
Stosowa¢ mikrostrzykawki szklane do cieczy 0 pojemnosci: 50; 100 i 10000 pl.

6.5. Naczynka (wialki)
Stosowac naczynka kapslowane, zakrecane z uszczelkami, 0 pojemno$ci 2 ml.

6.6. Pompa ssaca
Stosowac pompe ssaca z przeptywomierzem umozliwiajgcym pobieranie powietrza ze statym
strumieniem objgtosci wg rozdziatu 9.

77



7. Pobieranie probek powietrza

Podczas pobierania probek powietrza nalezy stosowac si¢ do wymagan zawartych w normie
PN-Z-04008-7:2002. Przez filtr wg punktu 5.7. umieszczony w oprawce i potaczony z pompa
wg punktu 6.6., przepusci¢ 40 1 badanego powietrza ze statym strumieniem objetosci nie wigk-
szym niz 12 I/h. Pobrane probki powietrza przechowywane w chtodziarce sg trwale przez 14 dni.

8. Warunki pracy chromatografu

Nalezy tak dobra¢ warunki pracy chromatografu, aby uzyskac rozdziat 2,2'-iminodietanolu
od mieszaniny metanol-woda i substancji wspotwystepujacych. W wypadku stosowania ko-
lumny kapilarnej DB-5 ms, oznaczanie mozna wykona¢ w nastepujacych warunkach:

— temperatura kolumny programowana:

. temperatura poczatkowa 75 °C/2 min
« przyrost temperatury 120 °C/min
. temperatura koncowa 160 °C/12 min
— temperatura dozownika 270°C
— temperatura detektora 280 °C
— strumien objetosci gazu nosnego przez kolumng 5 ml/min
— strumien objetosci gazu uzupetniajacego 27 ml/min
— Strumien objgtosci powietrza 300 ml/min.

9. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Za pomocg mikrostrzykawki wprowadzi¢ do chromatografu po 3 pl roztworéw wzorcowych
roboczych wg punktu 5.6. i bada¢ chromatograficznie wg rozdziatu 8. Wykona¢ co najmniej
dwukrotne oznaczanie kazdego roztworu wzorcowego, odczytaé powierzchnig¢ pikow wg
wskazan integratora i obliczy¢ $rednig arytmetyczng dla kazdego roztworu. Nastepnie wykresli¢
krzywa wzorcowa, odktadajac na osi odcietych zawartosci 2,2'-iminodietanolu w 1 ml roztworu,
a na osi rzednych — odpowiadajace im srednie powierzchnie pikow.

Dopuszcza si¢ korzystanie z automatycznego wzorcowania i generacji raportow
integratoréw lub komputerowych stacji akwizycji danych.

10. Wykonanie oznaczania

Po pobraniu probki powietrza wg rozdziatu 8., filtr (i oddzielnie czysty filtr jako probke
kontrolng) przenies¢ do wialki wg punktu 6.5., doda¢ 1 ml mieszaniny metanol-woda wg
punktu 5.3. i pozostawi¢ na 30 min, wstrzasajac co pewien czas. Nastgpnie wykona¢ analize
chromatograficzng w takich samych warunkach jak przy sporzadzaniu krzywej wzorcowej wg
rozdzialu 9. Pomiar wykona¢ co najmniej dwukrotnie. Odczyta¢ powierzchni¢ pikéw wg
wskazan integratora lub raportow komputerowych, obliczy¢ $rednig arytmetyczng. Zawarto$¢
2,2'-iminodietanolu w probce odczyta¢ z wykresu krzywej wzorcowe;.

11. Wyznaczanie wspolczynnika odzysku

Na szes¢ filtrow wg punktu 5.7. nanie$¢ po 40 pl roztworu wzorcowego posredniego wg punktu
5.5. Przygotowac¢ takze probke kontrolng zawierajaca sam filtr. Pozostawi¢ do nastgpnego dnia.
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Nastepnie filtry umiesci¢ w wialkach, doda¢ po 1 ml mieszaniny metanol-woda wg punktu 5.3. i
dalej postepowac jak z probkami badanymi wg rozdzialu 10. Jednoczes$nie wykona¢ oznaczanie
co najmniej trzech roztworé6w pordwnawczych, przygotowanych przez wprowadzenie 40 pl
roztworu wzorcowego wg punktu 5.5., do wialek zawierajacych po 960 ul mieszaniny metanol-
-woda wg punktu 5.3. Wspolczynnik odzysku dla 2,2'-iminodietanolu  (w) obliczy¢ na
podstawie wzoru:

w ktérym:

— Py — $rednia powierzchnia piku 2,2'-iminodietanolu z chromatograméow roztworu znad
filtra, wg wskazan integratora

— Py — $rednia powierzchnia piku o czasie retencji 2,2'-iminodietanolu z chromatograméw
roztworu kontrolnego, wg wskazan integratora

— P, — $rednia powierzchnia piku 2,2'-iminodietanolu z chromatografow roztworu porow-
nawczego, wg wskazan integratora.

Nastegpnie obliczy¢ $rednig warto$¢ wspotczynnika odzysku 2,2’-iminodietanolu (W)
jako $rednig arytmetyczng otrzymanych wartosci (W).

Wspotczynnik odzysku nalezy zawsze wyznacza¢ dla nowej partii filtrow polipropy-
lenowych.

12. Obliczanie wynikow oznaczania

Stezenie 2,2'-iminodietanolu (X) w badanym powietrzu obliczy¢, w miligramach na metr
szescienny, na podstawie wzoru:

x="_

V.-w

w ktorym:
—m —masa 2,2'-iminodietanolu odczytana z krzywej wzorcowej, w mikrogramach
—V — objetos¢ przepuszczonego powietrza, w litrach

— W — $rednia warto$¢ wspolczynnika odzysku wyznaczona wg rozdziatu 11.

INFORMACJE DODATKOWE

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

Na podstawie przeprowadzonych badaf otrzymano nast¢pujace dane walidacyjne:

— zakres pomiarowy: 90 + 720 pg/mi

— granica wykrywalnosci: 10,03 pg/mi

— granica oznaczania ilosciowego: Xozxn = 33,44 pg/mi

— wspotczynnik korelacji charakteryzujacy

liniowo$¢ krzywej wzorcowej: r = 0,9956
— calkowita precyzja badania: V; = 7,22%,
— niepewno$¢ catkowita metody: 27,38.
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KRYSTYNA WROBLEWSKA-JAKUBOWSKA

2,2’-Iminodiethanol — determination method

Abstract

Air samples are collected by drawing a known volume of air through polipropylene filters. Filters are transferred
into vials and extracted with a methanol-water mixture. The obtained extracts are analyzed by gas chromatography with
flame ionization detection (GC-FID).

The determination limit of the method is 2.25 mg/m?.
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