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Metode stosuje si¢ do oznaczania stezerr octanu 2-metoksyetylu w powietrzu na stanowiskach
pracy.

Metoda polega na adsorpcji par octanu 2-metoksyetylu na weglu aktywnym, desorpcji
dichlorometanem i analizie chromatograficznej otrzymanego roztworu.

Oznaczalno$¢ metody wynosi 0,05 mg/m3 (dla prébki o objetosci 10 I).

UWAGI WSTEPNE

Octan 2-metoksyetylu (O2ME) jest bezbarwng ciecza 0 przyjemnym eterycznym zapachu

i gorzkim smaku. Zwigzek ten nie wystepuje naturalnie, jest otrzymywany w reakcji estryfikacji

2-metoksyetanolu. Stosowany jest gtownie do produkcji farb, barwnikéw, lakierow, tuszy oraz

jako rozpuszczalnik woskow, olejow, gumy, Zywicy, octanu celulozy i nitrocelulozy.
Najwazniejsze wlasciwosci fizykochemiczne octanu 2-metoksyetylu:

— masa czasteczkowa 118,13

— temperatura wrzenia 144,5 °C

— temperatura topnienia -65,1 °C

— temperatura zaptonu 55,6 °C

— gestos¢ wzgledna 1,0074

— gestos¢ wzgledna par 4,07 (powietrze =1)

— preznosc¢ par 2,66 hPa w temp. 20 °C
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— rozpuszczalno$¢ dobrze rozpuszcza si¢ W wodzie, rozpuszczalnikach
organicznych i olejach.

Narazenie zwierzat laboratoryjnych na dziatanie 2-metoksyetanolu powodowato: zmniejsze-
nie masy grasicy, $ledziony i jader, zmniejszenie liczby czerwonych i biatych ciatek krwi oraz
liczby ptytek, obnizenie hematokrytu, hemoglobiny, zmniejszenie liczby komorek w szpiku kost-
nym oraz zwigkszenie liczby niedojrzatych granulocytow.

Octan 2-metoksyetylu nie wykazuje dzialania mutagennego ani rakotworczego, wptywa na-
tomiast na uktad rozrodczy, czego skutkiem jest zaburzenie procesu spermatogenezy manifestujace
si¢ jako oligospermia lub azoospermia.

Klasyfikacja substancji, wedlug rozporzadzenia Parlamentu Europejskiego i Rady (UE)
nr 1272/2008 z dnia 16 grudnia 2008 r. w sprawie klasyfikacji, oznakowania i pakowania substan-
Cji i mieszanin, zmieniajgcego rozporzadzenie UE nr 1907/2006 (tabela 3.2, zalgcznik VI) —
Dziennik Urzedowy UE L 353 z dnia 31.12.2008 r., jest nastepujaca:

— Repro. Kat. 2. — substancja rozpatrywana jako dziatajgca szkodliwie na funkcje rozrodcze

u cztowieka

— R60-61 — moze uposledzaé¢ ptodnosc i dziata¢ szkodliwie na dziecko w tonie matki

—R20/21/22 — dziata szkodliwie przez drogi oddechowe, w kontakcie ze skora i po potknigciu

— Xn — substancja i preparat szkodliwy

— Sk — substancja wchtania si¢ przez skore

— Ft — substancja dziatajaca toksycznie na ptod.

Proponowana w Polsce warto§¢ najwyzszego dopuszczalnego stgzenia (NDS) octanu
2-metoksyetylu w powietrzu srodowiska pracy wynosi 5 mg/m?®, natomiast nie ustalono wartosci
najwyzszego dopuszczalnego stezenia chwilowego (NDSCh) zwigzku.

PROCEDURA ANALITYCZNA

1. Zakres metody

W niniejszej procedurze podano metode oznaczania zawartosci par octanu 2-metoksyetylu w po-
wietrzu na stanowiskach pracy z zastosowaniem chromatografii gazowej z detekcjg mas. Metode
stosuje si¢ podczas badania warunkow sanitarnohigienicznych.

Najmniejsze stezenie octanu 2-metoksyetylu, jakie mozna oznaczy¢ w warunkach pobierania
probek powietrza i wykonania oznaczania opisanych w metodzie, wynosi 0,05 mg/m®.

2. Norma powolana

Do stosowania niniejszej metody jest niezbedna norma PN-Z-04008-7 ,,Ochrona czystosci powie-
trza — Pobieranie probek — Zasady pobierania probek powietrza w §rodowisku pracy i interpretacji
wynikow”.

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

3. Zasada metody

Metoda polega na adsorpcji par octanu 2-metoksyetylu na weglu aktywnym, desorpcji
dichlorometanem i analizie chromatograficznej otrzymanego roztworu.

4. Wytyczne ogolne

4.1. Czystos¢ odczynnikow
Do analizy nalezy stosowa¢ odczynniki i substancje wzorcowe o stopniu czystosci 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 czynnos$ci, podczas ktorych uzywa si¢ substancji wzorcowych, nalezy wykonywac¢ w
rekawicach gumowych i w odziezy ochronnej oraz pod sprawnie dziatajagcym wyciaggiem laborato-
ryjnym.

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

5. Odczynniki, roztwory i materialy

5.1. Octan 2-metoksyetylu
Stosowac octan 2-metoksyetylu wedtug punktu 4.1.

5.2. Dichlorometan
Stosowac¢ dichlorometan wedlug punktu 4.1.

5.3. Gazy sprezone do chromatografu
Stosowac hel jako gaz no$ny.

5.4. Roztwor wzorcowy bazowy octanu 2-metoksyetylu
Kolbe pomiarowa 0 pojemnosci 10 ml zwazy¢, nastgpnie doda¢ okoto 10 mg octanu 2-
-metoksyetylu (10 pl wzorca), ponownie zwazy¢ w celu okreslenia rzeczywistej ilo§ci wzorca, a
nastepnie uzupehi¢ dichlorometanem wedtug punktu 5.2. zawarto$¢ kolby do kreski. Obliczy¢
stezenie octanu 2-metoksyetylu w roztworze.

Roztwor wzorcowy bazowy (RWB) przygotowany wedlug punktu 5.4. przechowywany w
chtodziarce i szczelnie zamknigty zachowuje trwato$¢ przez 7 dni.

5.5. Roztwor wzorcowy posredni i roztwory wzorcowe robocze octanu 2-metoksyetylu
Do kolby pomiarowej 0 pojemnosci 10 ml odmierzy¢ 1000 pl roztworu wzorcowego bazowego
(RWB) wedtug punktu 5.4., a nastepnie uzupetni¢ dichlorometanem wedtug punktu 5.2. zawartos$¢
kolby do kreski. W ten sposob uzyskuje si¢ roztwdr wzorcowy posredni (RWP) o stezeniu okoto
100 pg/ml.

W celu przygotowania roztworéw wzorcowych roboczych do pieciu naczynek wedtug punktu
6.5. odmierzy¢ w mikrolitrach nastepujace objetosci roztworu wzorcowego bazowego (RWB)
wedtug punktu 5.4.: 10; 25; 40; 50 i 100 pl, nastepnie uzupetni¢ dichlorometanem wedtug punktu
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5.2. do 1 ml, zakapslowaé lub zakrgci¢ i wymiesza¢. Do kolejnych czterech naczynek wedhug
punktu 6.5. odmierzy¢ w mikrolitrach nastgpujace objgtosci roztworu wzorcowego posredniego
(RWP) wedlug punktu 5.5.: 5; 10; 25 i 50 pl, nastgpnie uzupetni¢ dichlorometanem wedtug
punktu 5.2. do 1 ml, zakapslowaé¢ lub zakreci¢ i wymieszaé. Zawartosci octanu 2-metoksyetylu
w mikrogramach w 1 ml tych roztworéw wynosza odpowiednio: 0,5; 1; 2,5; 5; 10; 25; 40; 50
100 pg, co po pobraniu probki powietrza o objetosci 10 1 daje zakres oznaczania ilo§ciowego od
0,05 do 10 mg/m°.

Roztwory wzorcowe przygotowane wedtug punktu 5.5. sa nietrwate i nalezy je przygo-
towywac przed wykonaniem analizy.

5.6. Wegiel aktywny
Stosowa¢ wegiel aktywny o uziarnieniu od 0,5 mm do 1 mm (np. firmy MERCK). Bezposrednio
przed napetieniem rurek pochtaniajacych suszy¢ wegiel przez 3 h w suszarce o temperaturze 160 °C.
Dla kazdej partii sorbentu nalezy kazdorazowo wyznaczy¢ wspotczynnik desorpcji wedlug punktu 12.

6. Przyrzady pomiarowe i sprzet pomocniczy

6.1. Chromatograf gazowy
Stosowac¢ chromatograf gazowy z detektorem mas (MSD), z programem akwizycji danych,
sterowaniem parametrami spektrometru i chromatografu, bibliotekami wzorcowych widm mas
oraz komputer.
6.2. Kolby
Stosowac kolby szklane o pojemnosci 10 ml.
6.3. Kolumna chromatograficzna
Stosowa¢ kolumne chromatograficzng zapewniajaca rozdziat octanu 2-metoksyetylu od octanu 2-etoksy-
etylu lub odpowiednich eterow glikoli (2-metoksyetanolu czy 2-etoksyetanolu), dichlorometanu
oraz innych substancji wystepujacych jednocze$nie w powietrzu, np. niepolarng kolumne 0
dtugosci 50 m, srednicy wewngtrznej 0,2 mm i grubosci filmu 0,5 um.
6.4. Mikrostrzykawki
Stosowa¢ mikrostrzykawki szklane z igtami do cieczy o pojemnosci: 10; 25; 50; 100; 500 i 1000 pl.
6.5. Naczynka
Stosowaé naczynka kapslowane lub zakrecane, z uszczelkami z gumy silikonowej pokrytej folig
teflonowa, umozliwiajace pobieranie zawarto$ci mikrostrzykawka bez otwierania naczynka i
mieszczace po 100 mg sorbentu wedtug punktu 5.6. oraz 1 ml dichlorometanu wedtug punktu 5.2.
6.6. Pompa
Stosowac¢ pomp¢ ssacg, umozliwiajgca pobranie powietrza w strefie oddychania pracownika, ze
stalym strumieniem objgtosci wedtug punktu 8.
6.7. Rurki pochtaniajace
Stosowac rurki pochtaniajace szklane o dtugosci okoto 60 mm i S$rednicy wewngtrznej 4 mm, z
przewezeniem na jednym koncu, zamykane kapturkami z tworzywa sztucznego, np. polietylenu
lub poli(chlorku winylu).

7. Przygotowanie rurek pochlaniajacych

W rurce pochlaniajacej wedtug punktu 6.7. umiesci¢ na przewezeniu, w dluzszej czesci rurki,
przegrodke z pianki poliuretanowej lub wtokna szklanego 0 grubosci okoto 2 mm. Wsypaé
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50 mg sorbentu wedhug punktu 5.6. i umiesci¢ na nim przegrodke, nastgpnie wsypa¢ 100 mg
sorbentu i ponownie umiesci¢ przegrodke. Natychmiast po napehnieniu rurke zamkna¢ zatyczkami.
Dopuszcza si¢ stosowanie dostgpnych w handlu gotowych rurek pochtaniajgcych.

8. Pobieranie probek powietrza

Podczas pobierania probek powietrza nalezy stosowaé si¢ do wymagan zawartych w normie
PN-Z-04008-7.
W migjscu pobierania probek zdjgc¢ zatyczki z rurki pochtaniajacej, umocowac rurke w pozy-
cji pionowej i polaczy¢ z urzadzeniem zasysajacym od strony krotszej warstwy sorbentu.
Nastepnie przepusci¢ do 10 1 badanego powietrza ze strumieniem objetosci do 5 1/h i rurke
szczelnie zamkna¢ zatyczkami. Pobrane probki przechowywane w chtodziarce zachowuja trwatosé
przez 7 dni. Zaleca si¢ stosowanie pomp do dozymetrii indywidualnej.

9. Warunki pracy chromatografu

Nalezy dobra¢ takie warunki pracy chromatografu, aby uzyska¢ rozdziat octanu 2-metoksyetylu od
innych zwigzkéw organicznych wspotwystepujacych w badanym powietrzu. Optymalne warunki
analizy uzyskuje si¢ przy zachowniu nastepujgcych parametréw pracy chromatografu:
a) parametry pracy kolumny HP-PONA:
— temperatura programowana

— czas izotermy poczatkowe;j 1 min
- temperatura izotermy poczatkowe;j 60 °C
- szybko$¢ przyrostu temperatury 10 °C/min
- izoterma koncowa 160 °C
— czas izotermy koncowej 1 min
— ci$nienie

- regulowane automatycznie w trybie statego przeptywu 25 cm/s,
b) parametry dozownika typu split/splitless:

- objetos¢ dozowanej proby 1 ul
- temperatura 200 °C
- podziat probki (split) 10:1
- pojemnos$¢ dozownika 900 pl,
c) parametry detektora MSD
- temperatura linii transferowej 200 °C
- temperatura zrodta jonow 230 °C
- temperatura filtra kwadrupolowego 150 °C
- rodzaj jonizacji El
- rejestrowane jony dodatnie
- tryb pracy SIM
- rejestrowane masy w trybie SIM: 45; 58; 59; 72 88
- napigcie powielacza jonow w trybie SIM »autotune” + 200 V.
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10. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Za pomocg mikrostrzykawki o pojemno$ci 10 pl lub automatycznego dozownika wprowadzi¢ do
chromatografu po 1 pl roztworéw wzorcowych roboczych wedtug punktu 5.5.

Wykona¢ co najmniej dwukrotne oznaczanie danego roztworu wzorcowego, odczytac
powierzchni¢ pikow wedlug wskazan integratora i obliczy¢ Srednig arytmetyczna dla kazdego
roztworu. Roznica migdzy wynikami pomiardéw a warto$cig $rednig nie powinna by¢ wigksza niz
5% tej warto$ci. Nastepnie wykresli¢ krzywa wzorcowa, odkladajac na osi odcigtych zawartosci
octanu 2-metoksyetylu w miligramach w 1 ml roztworu wzorcowego (co odpowiada zawartosci w
prébcee), a na osi rzednych — odpowiadajace im powierzchnie pikow wedtug wskazan integratora.

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

11. Wykonanie oznaczania

Po pobraniu probki powietrza wedtug punktu 8., przesypa¢ oddzielnie kazda warstwe wegla
aktywnego z rurki pochtaniajgcej wedtug punktu 7. do naczynek wedtug punktu 6.5. Naczynka
zakapslowac¢ lub zakreci¢ i z kazdym postepowacé w nastepujacy sposob: w uszczelce umiescic igle
od strzykawki w celu wyrdéwnania ci$nienia, a przez druga igle wprowadzi¢ strzykawka 1 ml
dichlorometanu wedtug punktu 5.2. Igly usuna¢, a naczynka pozostawi¢ szczelnie zamkniete przez
30 min, wstrzasajac co pewien czas ich zawarto$¢. Nastepnie pobra¢ mikrostrzykawka przez
uszczelke naczynka 1 pl roztworu znad dhuzszej warstwy sorbentu i wstrzykna¢ do chromatografu
w takich samych warunkach jak przy sporzadzaniu krzywej wzorcowej wedlug punktu 10. Pomiar
wykona¢ co najmniej dwukrotnie. Odczyta¢ powierzchni¢ pikow wedtug wskazan integratora i
obliczy¢ $rednig arytmetyczng. Réznica migdzy wynikami pomiarow a wartos$cig Srednig nie
powinna by¢ wigksza niz 5% tej wartosci. Zawarto$¢ octanu 2-metoksyetylu w probce odczytaé z
wykresu krzywej wzorcowej lub wyliczy¢. W taki sam sposob wykona¢ oznaczanie ich zawartosci
w roztworze znad krotszej warstwy wegla. Zawarto$¢ substancji oznaczana w krotszej warstwie
wegla nie powinna przekracza¢ 10% zawarto$ci oznaczanej w dluzszej warstwie, w przeciwnym
razie wynik nalezy traktowa¢ jako orientacyjny.

12. Wyznaczanie wspolczynnika desorpcji

Do pieciu naczynek wedlug punktu 6.5. wsypa¢ po 100 mg wegla aktywnego wedtug punktu 5.6. i
nastgpnie doda¢ mikrostrzykawka po 50 ul roztworu wzorcowego bazowego wedtug punktu 5.4.
Zawarta w tej objetosci ilo§¢ octanu 2-metoksyetylu odpowiada ilosci w 10-litrowej probce
powietrza o stezeniu zblizonym do wartosci NDS. Naczynka szczelnie zamkna¢ i pozostawi¢ do
nastepnego dnia. Po tym czasie wprowadzi¢ do naczynek po 1 ml dichlorometanu wedlug punktu
5.2. i dalej postgpowaé jak z probkami badanymi wedlug punktu 11. Przygotowac takze probke
kontrolna zawierajaca 100 mg wegla i 1 ml dichlorometanu wedtug punktu 5.2. Jednocze$nie
wykona¢ oznaczanie co najmniej trzech roztworéw poréwnawczych przygotowanych przez
wprowadzenie 50 pl roztworu wzorcowego bazowego wedlug punktu 5.4. do naczynek za-
wierajacych po 1 ml dichlorometanu wedhug punktu 5.2.
Wspoétezynnik desorpcji dla octanu 2-metoksyetylu (d) obliczy¢ na podstawie wzoru:
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d= P.—Po
Po

w ktorym:
P. — S$rednia powierzchnia piku octanu 2-metoksyetylu z chromatograméw roztworu po
desorpcji, wedtug wskazan integratora,
P, — $rednia powierzchnia piku o czasie retencji octanu 2-metoksyetylu z chromatogramow
roztworu kontrolnego, wedtug wskazan integratora,
P, — S$rednia powierzchnia piku octanu 2-metoksyetylu z chromatogramow roztworow

porownawczych, wedlug wskazan integratora.

Nastepnie obliczy¢ $rednig warto$¢ wspotezynnika desorpeji octanu 2-metoksyetylu (d ) jako
srednig arytmetyczng otrzymanych wartosci. Roznice miedzy wynikami a wartos$cig $rednig nie
powinny by¢ wieksze niz + 5% tej warto$ci. Wspotczynnik desorpcji nalezy zawsze wyznaczac dla

nowej partii wegla aktywnego.

13. Obliczanie wyniku oznaczania

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

:(ml+r112)
v-d '

m; — masa badanego octanu 2-metoksyetylu w roztworze znad dtuzszej warstwy wegla ak-
tywnego odczytana z krzywej wzorcowej, w miligramach,

m, — masa badanego octanu 2-metoksyetylu w roztworze znad krétszej warstwy wegla ak-
tywnego odczytana z krzywej wzorcowej, w miligramach,

V — objetos¢ powietrza przepuszczonego przez rurke pochlaniajacg, w metrach szescien-
nych,

d — érednia warto$é wspotczynnika desorpcji badanego octanu 2-metoksyetylu, oznaczona
wedtug punktu 12.

INFORMACJE DODATKOWE

Badania wykonano, stosujac chromatograf gazowy Agilent Technologies 6890N z detektorem mas
5973 (MSD) wyposazony w kolumng HP-PONA o dtugosci 50 m, $rednicy 0,2 mm i grubosci
filmu fazy stacjonarnej 0,5 um.

Na podstawie wynikow przeprowadzonych badan uzyskano nast¢pujace dane walidacyjne:

— granica wykrywalnosci, Xqw 0,019 pg/ml

— granica oznaczania iloSciowego, Xozn 0,064 ug/ml
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— wspolczynnik korelacji, charakteryzujacy

liniowos¢ krzywej wzorcowej, r 1,000
— catkowita precyzja badania, V, 5,13%
— niepewnos¢ catkowita metody 10,98%.

MALGORZATA KUCHARSKA, WIKTOR WESOLOWSKI, JAN GROMIEC

2-Methoxyethyl acetate - determination method

Abstract

The method is based on the adsorption of 2-methoxyethyl acetate on activated charcoal, desorption
with dichloromethane and gas chromatographic (GC-MSD) analysis of the resulting solution.

The determination limit of the method is 0.05 mg/m?3.
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