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Streszczenie

Metoda polega na adsorpcji par 2-(dietyloami- nego roztworu.
no)etanolu na zywicy XAD-7, desorpcji acetone  Oznaczalno$¢ metody wynosi 1,3 mg/m?.
i analizie chromatograficznej (GC/FID) otrzyma-

Summary

The determination method is based on the ad- desorption with 1 ml of acetone and gas chromato-
sorption of 2-diethylaminoethyl alcohol vapours graphic (GC/FID) analysis of the resulting solution.
on XAD-7 sampling tubes (60/30 mg sections), The determination limit of the method is 1.3 mg/m?3.

UWAGI WSTEPNE

2-(Dietyloamino)etanol (DEAE) jest bezbarw- Zgodnie z rozporzadzeniem Parlamentu Euro-
na, palna ciecza o charakterystycznym zapachu pejskiego i Rady (WE nr 1272/2008) 2-(die-
amin stosowang jako surowiec do syntezy far- tyloamino)etanol zaklasyfikowano jako:

maceutykow 1 katalizator przy syntezie polime- —H226 — tatwopalna ciecz i pary
row w przemysle chemicznym, a takze do pro- —H302 + H312 + H332 — szkodliwa w
dukcji: detergentow, farb, lakierow i klejow. przypadku potkniecia, w kontakcie ze sko-

ra lub w przypadku wdychania
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— H314 — powoduje powazne oparzenia sko-
ry oraz uszkodzenia oczu.

Zamieszczone w zatgczniku nr 1 rozporza-
dzenia ministra pracy i polityki spotecznej z
dnia 29 lipca 2010 r. (DzU nr 141, poz. 950)

PROCEDURA

1. Zakres procedury

W  niniejszej procedurze podano metode
oznaczania zawartosci 2-(dietyloamino)etanolu
w powietrzu na stanowiskach pracy z zasto-
sowaniem chromatografii gazowej z detekcja
plomieniowo-jonizacyjna.

Najmniejsze st¢zenie 2-(dietyloamino)etanolu,
jakie mozna oznaczy¢ w warunkach pobierania
probek powietrza i wykonania oznaczania opi-
sanych w procedurze, wynosi 1,3 mg/m°.

2. Norma powotlana

PN-Z-04008-7 ,,Ochrona czystosci powietrza —
Pobieranie probek — Zasady pobierania probek
powietrza w Srodowisku pracy 1 interpretacji
wynikow”.

3. Zasada metody

Metoda polega na adsorpcji par 2-(diety-
loamino)etanolu na zywicy XAD-7, desorpcji
acetonem, a nastepnie analizie chromatogra-
ficznej otrzymanego roztworu.

4. Wytyczne og6lne

4.1. Czysto$¢ odczynnikow
Podczas analizy, jezeli nie zaznaczono inaczej,
nalezy stosowa¢ odczynniki o stopniu czystosci
co najmniej cz.d.a.

4.2. Dokladnos¢ wazenia
Substancje stosowane w analizie nalezy wazy¢ z
doktadnoscia do 0,0002 g.

4.3. Postepowanie z substancjami

niebezpiecznymi
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wartosci dopuszczalnych stezen dla 2-(dietylo-
amino)etanolu wynosza:
— najwyzsze dopuszczalne stezenie (NDS) —
13 mg/m®
— najwyzsze dopuszczalne stezenie chwilo-
we (NDSCh) — 26 mg/m°,

ANALITYCZNA

Czynnosci zwigzane z rozpuszczalnikami orga-
nicznymi nalezy wykonywaé pod sprawnie
dziatajagcym wyciggiem. Zuzyte roztwory i od-
czynniki nalezy gromadzi¢ w przeznaczonych
do tego celu pojemnikach i przekazywaé¢ do
utylizacji uprawnionym instytucjom.

5. Odczynniki, roztwory i materialy

5.1. 2-(Dietyloamino)etanol
Stosowaé wg punktu 4.1.

5.2. Aceton
Stosowaé wg punktu 4.1.

5.3. Roztwor wzorcowy podstawowy
Do zwazonej kolby miarowej 0 pojemnosci 10 ml
nalezy odwazy¢ okoto 300 mg 2-(diety-
loamino)etanolu wg punktu 5.1., kolbe zwazy¢,
uzupetni¢ do kreski acetonem wg punktu 5.2.
i doktadnie wymiesza¢. Stezenie 2-(dietylo-
amino)etanolu w tak przygotowanym roztwo-
rze wynosi okoto 30 mg/ml. Obliczy¢ doktadng
zawarto$¢ tego zwigzku w 1 ml roztworu.

5.4. Roztwor wzorcowy posredni
Do kolby miarowej o pojemnosci 25 ml odmie-
rzy¢ 3,9 ml roztworu wzorcowego podstawowego
wg punktu 5.3., uzupetni¢ do kreski acetonem wg
punktu 5.2. i wymieszaé. Obliczy¢ zawartosc¢
2-(dietyloamino)etanolu w 1 ml tak przygoto-
wanego roztworu.

5.5. Roztwory wzorcowe robocze
Do szesciu kolb miarowych o pojemnosci 10 ml
odmierzy¢ kolejno: 0,05; 0,1; 0,15; 0,25; 0,5
i 1 ml roztworu wzorcowego posredniego wg
punktu 5.4., uzupeli¢ do kreski acetonem wg
punktu 5.2. i wymiesza¢. Obliczy¢ zawartos¢
2-(dietyloamino)etanolu w 1 ml tak przygoto-
wanych roztworow.
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Roztwory przygotowane wg punktow: 5.3.,
5.4. 1 5.5. przechowywane w chlodziarce sa
trwale przez czternascie dni.

5.6. Rurki pochtaniajace
Stosowa¢ rurki szklane wypeltnione dwiema
warstwami (60 i 30 mg) zywicy XAD-7, roz-
dzielonymi i ograniczonymi widknem szkla-
nym. Rurki nalezy zbada¢ chromatograficznie
oraz wyznaczy¢ wspotczynnik desorpcji 2-(die-
tyloamino)etanolu wg punktu 11.

6. Przyrzady pomiarowe i sprzet
pomocniczy

6.1. Chromatograf gazowy
Stosowac¢ chromatograf gazowy z detektorem
ptomieniowo-jonizacyjnym oraz elektronicz-
nym integratorem.

6.2. Kolumna chromatograficzna
Stosowa¢ kolumng chromatograficzng umozli-
wiajacg rozdzial 2-(dietyloamino)etanolu od
innych substancji wystepujacych jednoczesnie
w badanym powietrzu, np.: kolumne kapilarna
DB-VRX z niepolarng faza polisiloksanowa 0
dhugosci 30 m, $rednicy wewngtrznej 0,25 mm
i grubosci filmu 1,4 um.

6.3. Mikrostrzykawki
Stosowa¢ mikrostrzykawki do cieczy o pojem-
nosci 10 pl +5 ml.

6.4. Naczynka do desorpcji
Stosowac naczynka szklane do desorpcji o po-
jemnosci okoto 3 ml z nakretkami wyposazo-
nymi w zawory i uszczelki silikonowe, co
umozliwia pobranie roztworu bez otwierania
naczynek.

6.5. Pompa ssaca
Stosowac¢ pompe ssagcg umozliwiajgcg pobiera-
nie probek powietrza ze statym strumieniem
objetosci wg punktu 7.

6.6. Kolby miarowe
Stosowa¢ kolby szklane o pojemnosci 10 i 25 ml.

6.7. Pipeta szklana
Stosowac pipete do cieczy o pojemnosci 5 ml.

6.8. Filtry strzykawkowe
Stosowac filtry strzykawkowe z membrang
teflonowg o §rednicy 25 mm i $rednicy porow
0,45 um.

7. Pobieranie probek powietrza

Probki powietrza nalezy pobiera¢ zgodnie z
zasadami podanymi w normie PN-Z-04008-7.
W miejscu pobierania probek przez rurke
pochtaniajaca wg punktu 5.6. nalezy przepuscic¢
18 1 badanego powietrza ze statym strumieniem
objetosci, nie wigkszym niz 300 ml/min. Zaleca
si¢ przechowywanie i przewozenie probek w
obnizonej temperaturze. Probki przechowy-
wane w chlodziarce sa trwate czternascie dni.

8. Warunki pracy chromatografu

Nalezy tak dobra¢ warunki pracy chromatogra-
fu, aby uzyska¢ rozdzial 2-(dietyloami-
no)etanolu od substancji wspotwystepujacych.
W przypadku stosowania kolumny o parame-
trach wg punktu 6.2., oznaczanie mozna wyko-
na¢ w nastgpujacych warunkach:
— temperatura kolumny programowana:
- temperatura poczatkowa 90 °C (2 min)

- przyrost temperatury 20 °C/min

- temperatura koncowa 220 °C (1 min)
— temperatura dozownika 200 °C
— temperatura detektora 240 °C
— strumien objetosci gazu

no$nego (hel) 1,5 ml/min
— strumien objetosci wodoru 45 ml/min
— strumien objetosci

powietrza 400 ml/min
— dzielnik prébki 5:1
— objetos¢ wstrzykiwane;j

probki 2 ul.

9. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Do chromatografu wg punktu 6.1. wprowadzi¢
po 2 ul roztworéow wzorcowych roboczych wg
punktu 5.5. Z kazdego roztworu wzorcowego
nalezy wykona¢ pomiar dwukrotnie. Odczytaé
powierzchnie pikdw wg wskazan integratora i
obliczy¢ §rednig arytmetyczng. Roznica migdzy
wynikami nie powinna by¢ wigksza niz 5% tej
warto$ci. Nastgpnie wykres§lic krzywa wzor-
cowa, odktadajac na osi odcietych zawartosé
2-(dietyloamino)etanolu w 1 ml roztworéw wzor-
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cowych w miligramach, a na osi rzgdnych — od-

powiadajace im $rednie powierzchnie pikow.
Dopuszcza si¢ automatyczne integrowanie

danych i sporzagdzanie krzywej wzorcowej.

10. Wykonanie oznaczania

Po pobraniu probki powietrza nalezy oddzielnie
przesypac z rurki pochtaniajacej wg punktu 5.6.
do naczynek wg punktu 6.4. dluzszg warstwe
zywicy XAD-7 i oddzielnie krotszg warstwe
kontrolng. Nastgpnie doda¢ po 1 ml acetonu wg
punktu 5.2., naczynka szczelnie zamkna¢ i po-
zostawic¢ na 60 min, wstrzasajac energicznie ich
zawarto$cig CO pewien czas. Roztwor znad zy-
wicy XAD-7 przesaczy¢ przez filtr wg punktu
6.8. Nastgpnie wykona¢ oznaczenie chromato-
graficzne tak uzyskanego roztworu w warun-
kach okreslonych w punkcie 8. Pomiar z kaz-
dego roztworu nalezy wykonaé¢ dwukrotnie.
Odczyta¢ z uzyskanych chromatograméw po-
wierzchnie pikow 2-(dietyloamino)etanolu wg
wskazan integratora i obliczy¢ $rednig arytme-
tyczng. Réznica migdzy wynikami nie powinna
by¢ wieksza niz + 5% tej warto$ci. Z krzywych
wzorcowych odczytaé zawarto$¢ oznaczanej
substancji w 1 ml badanego roztworu.

W taki sam sposdb wykona¢ oznaczanie
2-(dietyloamino)etanolu w roztworze znad
krotszej warstwy zywicy. Ilo§¢ substancji
oznaczone] w krotszej warstwie zywicy nie
powinna przekracza¢ 10% ilosci 0znaczonej w
dhuzszej warstwie, gdyz W przeciwnym razie
wynik nalezy traktowaé jako orientacyjny.

11. Wyznaczanie wsp6lczynnika
desorpcji

Do pigciu naczynek wg punktu 6.4. doda¢ zy-
wicg XAD-7 w ilo$ci odpowiadajacej dtuzszej
warstwie w rurce pochlaniajacej wg punktu
5.6., tj. po 60 mg. Nastepnie doda¢ mikrostrzy-
kawka wg punktu 6.3. po 5 pl roztworu 2-(die-
tyloamino)etanolu wg punktu 5.3. W széstym
naczynku przygotowac¢ probke kontrolng zawie-
rajaca tylko zywicg. Naczynka szczelnie za-
mkna¢ 1 pozostawi¢ w chlodziarce do nastep-
nego dnia. Nastepnie doda¢ po 1 ml acetonu wg
punktu 5.2. Naczynka ponownie zamknaé i
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przeprowadzi¢ desorpcje w ciggu 60 min,
wstrzasajac ich zawartoscig co pewien czas.
Roztwory znad zywicy XAD-7 przesaczy¢
przez filtry wg punktu 6.8.

Jednoczesnie wykona¢ oznaczanie badanej
substancji co najmniej w trzech roztworach po-
roéwnawczych, ktore przygotowuje sie przez do-
danie mikrostrzykawka wg punktu 6.3. do 1 ml
acetonu wg punktu 5.2. po 5 ul roztworu 2-(die-
tyloamino)etanolu wg punktu 5.1. Oznaczanie
badanej substancji nalezy wykona¢ wg punktu
10.

Wspotczynnik  desorpcji  dla  2-(dietylo-
amino)etanolu (d) obliczy¢ na podstawie wzoru:

d ZM ,
PP
w ktorym:

Pq — $rednia powierzchnia piku 2-(diety-

loamino)etanolu na chromatogramach roz-

tworow po desorpciji,

P, — $rednia powierzchnia piku o czasie

retencji 2-(dietyloamino)etanolu na chroma-

togramach roztworu kontrolnego,

P, — $rednia powierzchnia piku 2-(diety-

loamino)etanolu na chromatogramach roz-

tworow poréwnawczych.

Nastegpnie obliczy¢ $rednig warto$¢ wspot-
czynnika desorpcji dla 2-(dietyloamino)etanolu
(d) jako $rednig arytmetyczng otrzymanych
wartosci (d ). Wspotczynnik desorpcji nalezy
zawsze oznacza¢ dla kazdej nowej partii rurek
pochtaniajacych.

12. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenia 2-(dietyloamino)etanolu (X) w bada-
nym powietrzu obliczamy w miligramach na
metr szescienny na podstawie wzoru:

V.d

’

w ktérym:
m; — masa 2-(dietyloamino)etanolu w roz-
tworze znad dhluzszej warstwy zywicy
XAD-7 odczytana z krzywej wzorcowej, w
miligramach,



2-(Dietyloamino)etanol — metoda oznaczania

m, — masa 2-(dietyloamino)etanolu w roztwo-
rze znad krotszej warstwy zywicy XAD-7 od-
czytana z krzywej wzorcowej, w miligramach,
V—objetos$¢ przepuszczonego powietrza przez

rurke pochtaniajgca, w metrach szesciennych,
d — $rednia warto$¢ wspotczynnika desorp-
cji wyznaczana wg punktu 11.

INFORMACJE DODATKOWE

Badania wykonano, stosujac chromatograf gazo-
wy firmy Hewlett—Packard model HP 6890 z
detektorem ptomieniowo-jonizacyjnym oraz
kolumng kapilarng DB-VRX z niepolarng faza
o opatentowanym sktadzie, 0 dlugosci 30 m,
srednicy wewngetrznej 0,25 mm i o grubosci
filmu 1,4 um.

Na podstawie przeprowadzonych badan
otrzymano nastepujace dane walidacyjne:

— zakres pomiarowy 0,024 + 0,468 ng/ml
(1,3 + 26 mg/m® dla
probki powietrza 18 1)

— granica wykrywalnosci, LOD 3 ng/ml

— granica oznaczalnosci, LOQ 8 ng/ml

— wspolczynnik korelacji, R 0,9999

— calkowita precyzja badania, V., 5,14%

— wzgledna niepewnos¢

catkowita 11,25%
— niepewnos¢ rozszerzona 22,50%.
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