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Metode stosuje si¢ do oznaczania stgzen par 2-(2-butoksyetoksy)etanolu w powietrzu na stanowiskach pracy
podczas przeprowadzania kontroli warunkow sanitarnohigienicznych.

Metoda polega na adsorpcji par 2-(2-butoksyetoksy)etanolu na weglu aktywnym, wyekstrahowaniu substancji
mieszaning dichlorometanu i metanolu oraz analizie chromatograficznej otrzymanego roztworu.

Oznaczalno$¢ metody wynosi 10 mg/m? powietrza.

UWAGI WSTEPNE

2-(2-Butoksyetoksy)etanol (( glikol butoksydietylowy, butoksydiglikol, butoksyetoksyeta-
nol, butyl carbitol, O-butyldiethylene glycol, butyl digol, butyl diicinol, butyl-ethyl-
cellosolve, eter butylowy glikolu dietylenowego, butyl-dioxitol, Dowanol DB i BEE) jest
ciecza o niskiej preznosci par, rozpuszczalng w wodzie i rozpuszczalnikach organicznych.
BEE jest zwigzkiem syntetycznym, otrzymywanym w reakcji n-butanolu z tlenkiem etylenu.

Najwazniejsze whasciwosci fizykochemiczne 2-(2-butoksyetoksy)etanolu:

— masa czasteczkowa 162,23

— temperatura topnienia - 68,1 °C
— temperatura wrzenia 230,4 °C
— gestos¢ wzgledna (woda = 1) 0,9536

— gestos¢ par (powietrze = 1) 5,58
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— prezno$¢ par 2,19 - 102 mmHg

— rozpuszczalno$é: dobrze rozpuszczalny w wodzie, olejach,
eterze, alkoholu, acetonie i benzenie
— klasyfikacja i oznakowanie Xi — produkt drazniacy oczy.

Zwiazek ten jest stosowany w roztworach wodnych jako czynnik czyszczacy twarde
powierzchnie, srodek do czyszczenia podtog, srodek czyszczacy 1 nadajacy potysk karoseriom
samochodowym, czynnik odtluszczajacy, detergent przemystowy, a takze jako rozpuszczalnik
i sktadnik farb lateksowych, farb drukarskich oraz tuszéw do kopiowania. BEE jest substytu-
tem dla lotnych rozpuszczalnikow weglowodorowych w wielu zastosowaniach. Narazenie
zawodowe na 2-(2-butoksyetoksy)etanol moze wystepowac podczas jego produkcji, konfek-
cjonowania, magazynowania, transportu i stosowania.

Zespot Ekspertow ds. Czynnikéw Chemicznych Migdzyresortowej Komisji ds. NDS
i NDN Czynnikéw Szkodliwych dla Zdrowia w Srodowisku Pracy zaproponowat przyjecie
wartosci NDS 2-(2-butoksyetoksy)etanolu w powietrzu na stanowiskach pracy wynoszacej 63 mg/m®
i wartosci NDSCh — 100 mg/m®,

PROCEDURA ANALITYCZNA

1. Zakres stosowania metody

Metode stosuje si¢ do oznaczania stezen par 2-(2-butoksyetoksy)etanolu (BEE) w powietrzu na
stanowiskach pracy podczas przeprowadzania kontroli warunkéw sanitarnohigienicznych.

Najmniejsze stezenie 2-(2-butoksyetoksy)etanolu, jakie mozna oznaczy¢ w warunkach
pobierania probek powietrza i wykonania oznaczania opisanych w metodzie, wynosi
10 mg/m? powietrza.

2. Norma powolana

PN-Z-04008-7:2002 Ochrona czystos$ci powietrza — Pobieranie probek — Zasady pobierania
probek powietrza w Srodowisku pracy 1 interpretacji wynikoéw.

3. Zasada metody

Metoda polega na adsorpcji par 2-(2-butoksyetoksy)etanolu na weglu aktywnym,
wyekstrahowaniu substancji mieszaning dichlorometanu i metanolu oraz analizie chroma-
tograficznej otrzymanego roztworu.

4. Wytyczne ogolne

4.1. Czysto$¢ odczynnikdw
Do analizy nalezy stosowa¢ odczynniki i substancje wzorcowe o stopniu czysto$ci co naj-
mniej cz.d.a.

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

4.3. Postepowanie z substancjami toksycznymi
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Wszystkie czynnosci zwigzane z odwazaniem substancji wzorcowych powinny odbywacé si¢
z uzyciem rgkawic gumowych i W odziezy ochronnej. Czynnosci, podczas ktorych uzywa si¢
rozpuszczalnikow organicznych, nalezy wykonywaé pod sprawnie dziatajagcym wyciaggiem.
Zuzyte roztwory i odczynniki nalezy gromadzi¢ w przeznaczonych do tego celu pojemnikach
1 przekazywac¢ do zaktadow zajmujacych si¢ utylizacja.

5. Odczynniki, roztwory | materialy

5.1. 2-(2-Butoksyetoksy)etanol
Stosowaé wg rozdziatu 4.

5.2. Metanol
Stosowac wg rozdziatu 4.

5.3. Dichlorometan
Stosowa¢ wg rozdziatu 4.

5.4. Gazy spr¢zone do chromatografu
Jako gaz no$ny stosowaé azot lub hel, a do detektora stosowa¢ wodor i powietrze.

5.5. Roztwor do desorpcji
Stosowac mieszaning 5-procentowego metanolu wg punktu 5.2. w dichlorometanie wg punktu 5.3.

5.6. Roztwor wzorcowy podstawowy 2-(2-butoksyetoksy)etanolu
Kolb¢ pomiarowa 0 pojemnosci 10 ml zwazyé, nastepnie dodaé okoto 100 mg (105 pul)
2-(2-butoksyetoksy)etanolu i zwazy¢ ponownie w celu okreslenia rzeczywistej ilosci wzorca, a
nastepnie uzupeti¢ roztworem do desorpcji  wg punktu 5.5. zawartos¢ kolby do kreski.
Obliczy¢ stezenie 2-(2-butoksyetoksy)etanolu w roztworze.

Roztwér wzorcowy podstawowy przechowywany w zamrazalniku chlodziarki,
w szczelnie zamknigtej kolbie, zachowuje trwatos¢ przez 60 dni.

5.7. Roztwory wzorcowe robocze 2-(2-butoksyetoksy)etanolu
Do dziewigciu naczynek wg punktu 6.6. odmierzy¢ kolejno nastepujace objetosci roztworu
wzorcowego podstawowego wg punktu 5.6., w mikrolitrach: 5; 10; 20; 50; 100 i 150,
nastgpnie uzupehi¢ roztworem do desorpcji wg punktu 5.5. do 1 ml, zakapslowa¢ lub
zakreci¢ i wymieszac. Zawarto$¢ 2-(2-butoksyetoksy)etanolu w 1 ml tych roztworéw wynosi
odpowiednio, w mikrogramach: 50; 100; 200; 500; 1000 i 1500.

Roztwory przygotowane wg punktu 5.7. sg nietrwate i nalezy je przygotowywac przed
wykonaniem analizy.

5.8. Roztwor do badania wspotczynnika desorpcji
Do naczynka wg punktu 6.6. odwazy¢ 100 mg 2-(2-butoksyetoksy)etanolu i uzupehi¢ do 1 ml
roztworem do desorpcji wg punktu 5.5. Naczynko zakapslowa¢ Ilub zakreci¢c. Tak
sporzadzony roztwdr ma stezenie 100 mg/ml.

5.9. Wegiel aktywny
Stosowa¢ wegiel aktywny o uziarnieniu 0,5 + 1 mm. Bezpos$rednio przed napetnieniem rurek
pochianiajacych suszy¢ wegiel przez 3 h w suszarce o temperaturze 160 °C. Dla kazdej nowe;j
partii wegla nalezy wyznaczy¢ wspotczynnik desorpcji wg rozdziatu 12.

6. Przyrzady pomiarowe i sprzet pomocniczy

6.1. Chromatograf gazowy z detektorem FID
Stosowaé chromatograf gazowy z detektorem ptomieniowo-jonizacyjnym (FID) wyposazony
w integrator elektroniczny.

6.2. Chromatograf gazowy z detektorem MSD
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Stosowa¢ chromatograf gazowy z detektorem masowym, z programem akwizycji danych,
sterowaniem parametrami spektrometru i chromatografu, bibliotekami wzorcowych widm
masowych oraz komputer.

6.3. Kolby
Stosowac kolby pomiarowe 0 pojemnosci 10 ml.

6.4. Kolumna chromatograficzna
Stosowa¢ kolumng¢ chromatograficzng zapewniajacg rozdziat 2-(2-butoksyetoksy)etanolu od
metanolu, dichlorometanu, 2-(2-metoksyetoksy)etanolu oraz innych substancji wystepujacych
jednoczesnie w badanym powietrzu, np. niepolarng kolumng HP PONA o dhugosci 50 m,
srednicy wewnetrznej 0,2 mm i grubosci filmu 0,5 pm.

6.5. Mikrostrzykawki
Stosowa¢ mikrostrzykawki szklane do cieczy z igla, o pojemnosci, w mikrolitrach: 10; 50;
100; 500 i 1000.

6.6. Naczynka
Stosowa¢ naczynka kapslowane lub zakrecane, z uszczelkami z gumy silikonowej pokrytej
folig teflonowa, umozliwiajace pobieranie zawartosci mikrostrzykawka bez otwierania naczynka i
mieszczace 100 mg wegla wg punktu 5.9. oraz 1 ml roztworu do desorpcji wg punktu 5.5.

6.7. Pompa
Stosowaé pompe ssaca z przeplywomierzem umozliwiajaca pobieranie powietrza ze statym
strumieniem objetosci do 20 1/h.

6.8. Rurki pochtaniajace
Stosowac¢ rurki pochtaniajace szklane, o dlugosci okoto 60 mm, srednicy wewngtrznej 4 mm,
z przewe¢zeniem na jednym koncu, zamykane kapturkami z tworzywa sztucznego, np.
polietylenu, polichlorku winylu lub rurki rownowazne dostepne w handlu.

7. Przygotowanie rurek pochlaniajacych

W rurce pochtaniajagcej wg punktu 6.8. umiesci¢ na przewezeniu, w dluzszej czesci rurki,
przegrodke z pianki poliuretanowej lub witokna szklanego grubosci okoto 2 mm. Wsypac
50 mg wegla wg punktu 5.9. umiesci¢ na nim przegrodke, a nastepnie wsypa¢ 100 mg wegla
wg punktu 5.9. i ponownie umiesci¢ przegrodke. Natychmiast po napetnieniu rurke zamknaé
zatyczkami.

8. Pobieranie probek powietrza

Podczas pobierania probki powietrza nalezy stosowa¢ si¢ do wymagan zawartych w normie
PN-Z-04008-7-2002. W miejscu pobierania probki zdjaé¢ zatyczki z rurki pochtaniajgce;j,
rurke umocowa¢ w pozycji pionowej i polaczy¢ z urzadzeniem zasysajacym od strony
krotszej warstwy sorbentu. Nastgpnie przepusci¢ 5 1 (0,005 m®) badanego powietrza ze
strumieniem objetosci do 20 I/h i rurke szczelnie zamkna¢ zatyczkami. Pobrane probki,
przechowywane w zamrazalniku chtodziarki, zachowujg trwato$¢ przez co najmniej 60 dni.

9. Warunki pracy chromatografu

Optymalne warunki analizy uzyskuje si¢ przy nastgpujacych parametrach pracy chro-
matografu:
a) parametry pracy kolumny HP-PONA

— temperatura programowana
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- temperatura izotermy poczatkowej 50°C

« czas izotermy poczatkowej 1 min
« szybko$¢ przyrostu temperatury 20 °C/min
« temperatura izotermy koncowej 250 °C
« Czas izotermy koncowej 4 min
— ci$nienie programowane
- czas izobary poczatkowej 1 min
« cis$nienie izobary poczatkowe;j 200 kPa
« szybko$¢ przyrostu ciSnienia 20 kPa /min
« ciS$nienie izobary koncowej 440 kPa
« czas izobary koncowej 2 min,
b) parametry dozownika w trybie pracy podziatu strumienia (Split)
— objetos¢ dozowanej cieczy 1 ul
— stosunek podziatu strumienia (split) 20:1
— temperatura 260 °C
— pojemno$¢ dozownika 250 pl,
c) parametry detektora MSD
— temperatura (transferline) 250 °C
—tryb pracy SCAN
— rejestrowane masy w SCAN'ie 20 =+ 250 jma,
d) parametry detektora FID
— temperatura detektora 260 °C
— strumien objetosci wodoru 30 ml/min
— strumien objetosci gazu uzpehiajacego (azotu) 30 ml/min
— strumien objetosci powietrza 300 ml/min.

10. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Za pomoca mikrostrzykawki 0 pojemnosci 10 pl lub automatycznego dozownika wprowadzié¢
do chromatografu po 1 pl roztworéw wzorcowych roboczych wg punktu 5.7. Wykona¢ co
najmniej dwukrotne oznaczanie danego roztworu wzorcowego, odczyta¢ powierzchnie pikow
wg wskazan integratora 1 obliczy¢ Srednig arytmetyczng dla kazdego roztworu. Réznica
miedzy wynikami pomiaréw a warto$cig $rednig nie powinna by¢é wigksza niz 5% tej
warto$ci. Nastepnie wykresli¢ krzywa wzorcowa, odktadajac na osi odcietych zawartosci
2-(2-butoksyetoksy)etanolu wyrazone w miligramach w 1 ml roztworu wzorcowego (co
odpowiada zawarto$ci w probce), a na osi rz¢gdnych — odpowiadajace im powierzchnie pikow
wg wskazan integratora.

Dopuszcza si¢ korzystanie z automatycznego wzorcowania 1 generacji raportow
integratorow lub komputerowych stacji akwizycji danych zgodnie z ich instrukcjami obstugi.

11. Wykonanie oznaczania

Po pobraniu probki powietrza wg rozdziatu 8. przesypa¢ oddzielnie kazdg warstwe sorbentu z
rurki pochtaniajacej wg rozdziatu 7. do naczynek wg punktu 6.6. Naczynka zakapslowaé lub
zakreci¢ 1 z kazdym postgpowaé w nastepujacy sposob: w uszczelce umiesci¢ igle od strzy-
kawki w celu wyréwnania ci$nienia, a przez drugg iglt¢ wprowadzi¢ strzykawka 1 ml roztwo-
ru do desorpcji wg punktu 5.5. Igly usunaé a naczynka pozostawi¢ szczelnie zamknigte przez
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30 min, wstrzasajac co pewien czas ich zawartoscig. Nastgpnie pobra¢ mikrostrzykawka przez
uszczelke naczynka 1 pl roztworu znad dhuzszej warstwy wegla i wstrzyknaé do chromato-
grafu w takich samych warunkach jak przy sporzadzaniu krzywej wzorcowej wedlug rozdzia-
tu 10. Pomiar wykona¢ co najmniej dwukrotnie. Odczyta¢ powierzchni¢ pikow wedtug wska-
zan integratora i obliczy¢ $rednig arytmetyczng. Roznica migedzy wynikami pomiaréw a
warto$cig $rednig nie powinna by¢ wigksza niz 5% tej wartoSci. Zawartosé
2-(2-butoksyetoksy)etanolu w probce odczyta¢ z wykresu krzywej wzorcowej lub wyliczy¢.
W taki sam sposob wykona¢ oznaczanie ich zawarto$ci w roztworze znad krotszej warstwy
wegla. Zawarto$¢ substancji oznaczana w krotszej warstwie wegla nie powinna przekraczac
10% zawartos$ci oznaczonej w dtuzszej warstwie. W przeciwnym razie wynik nalezy trakto-
wac jako orientacyjny.

12. Wyznaczanie wspélczynnika desorpcji

Do pigciu naczynek wg punktu 6.6. wsypa¢ po 100 mg wegla aktywnego wg punktu 5.9. i
nastgpnie doda¢ mikrostrzykawka po 3 pl roztworu do badania wspoétczynnika desorpcji wg
punktu 5.8. Naczynka szczelnie zamknga¢ i pozostawi¢ do nastgpnego dnia. Po tym czasie
wprowadzi¢ do naczynek po 1 ml roztworu do desorpcji wg punktu 5.5. i dalej postepowaé
jak z probkami badanymi wg rozdziatu 11. Przygotowac takze probke kontrolng zawierajaca
100 mg sorbentu i 1 ml roztworu do desorpcji wg punktu 5.5. Jednoczesnie wykonac
oznaczanie co najmniej trzech roztworéw poréwnawczych przygotowanych przez
wprowadzenie 3 ul roztworu do badania wspotczynnika desorpcji wg punktu 5.8. do naczynek
zawierajacych po 1 ml roztworu do desorpcji wg punktu 5.5. Wspodtczynnik desorpcji
2-(2-butoksyetoksy)etanolu (n) obliczy¢ na podstawie wzoru:

Pa_Po
P,

n =

w ktorym:

— Pa — $rednia powierzchnia piku BEE z chromatograméw roztworu po desorpcii,
wedlug wskazan integratora

— P, — $rednia powierzchnia piku o czasie retencji BEE z chromatogramow roztworu
kontrolnego, wedlug wskazan integratora

— Pp — Srednia powierzchnia piku BEE z chromatogramow roztworéw porowna-
wczych, wedtug wskazan integratora.

Nastepnie obliczy¢ $rednig warto$¢  wspotczynnika desorpcji  2-(2-butoksy-
-etoksy)etanolu (n) jako $rednig arytmetyczng otrzymanych wartoéci. Roznice miedzy
wynikami a wartoscig $rednig nie powinny by¢ wigksze niz £ 5% tej warto$ci. Wspotczynnik
desorpcji nalezy wyznacza¢ dla kazdej nowej partii wegla.

13. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie 2-(2-butoksyetoksy)etanolu (X) w badanym powietrzu obliczy¢, w miligramach na
metr sze$cienny, na podstawie wzoru:

m: + m;
V-n

X =
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w ktorym:

— m; — masa BEE w roztworze znad dtuzszej warstwy sorbentu odczytana z krzywej
wzorcowej, w miligramach

— m; — masa BEE w roztworze znad krotszej warstwy sorbentu odczytana z krzywej
wzorcowej, w miligramach

— V — objetos¢ powietrza przepuszczonego przez rurke pochlaniajaca, w metrach
szesciennych

— N — $rednia warto$¢ wspotczynnika desorpcji wyznaczona wug rozdziatu 12.

INFORMACJE DODATKOWE

Badania wykonano, stosujac chromatograf gazowy Hewlett-Packard HP-5890 z detektorem
masowym (MSD), wyposazony w kolumn¢ HP-PONA o dlugosci 50 m, $rednicy 0,2 mm i
grubosci filmu fazy stacjonarnej 0,5 um.

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

— granica oznaczania ilosciowego: Xozn = 15,3 png/ml

— wspotczynnik korelacji charakteryzujacy liniowo$¢

krzywej wzorcowej: r = 0,999
— calkowita precyzja badania: V; = 5,99%
— niepewnos¢ catkowita metody: 12,75%.

WIKTOR WESOLOWSKI, MALGORZATA KUCHARSKA
2-(2-Buthoxyethoxy)etanol — determination metod

Abstract

The method is based on the adsorption of 2-(2-buthoxyethoxy)ethanol on charcoal, desorption with 5% solution
of methanol in dichloromethane and a gas chromatographic analysis of the resulting solution.

The determination limit of the method is 10 mg/m?®,
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