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Metode stosuje sie¢ do oznaczania stezen par eteru dimetylowego w powietrzu na stanowiskach pracy podczas
przeprowadzania kontroli warunkow sanitarnohigienicznych.

Metoda polega na izolacyjnym pobraniu probki powietrza do workdow z tworzywa sztucznego typu Tedlar®
(lub szklanej pipety gazowej) i bezposredniej analizie chromatograficznej probek gazowych.

Oznaczalno$¢ metody wynosi 100 mg/m®.

UWAGI WSTEPNE

Najwazniejsze wtasciwosci fizykochemiczne eteru dimetylowego (tlenek dimetylu, eter mety-
lowy, metoksymetan, oxybismethane, eter drzewny, demeon D, dymel Ai DME):

— wz0r sumaryczny CoHsO

— masa czasteczkowa 46,07

— temperatura topnienia -138,5°C

— temperatura wrzenia -23,7°C

— temperatura zaptonu -41°C

— temperatura samozaplonu 240 °C

— gesto$¢ wzgledna (woda = 1) 0,668 (w temp. 20 °C)

— gesto$¢ wzgledna par (powietrze =1) 1,59

— preznos$¢ par 5200 hPa (w temp. 20 °C)

— granice stgzen wybuchowych pary moga tworzy¢ z powietrzem mieszaniny

wybuchowe o stezeniu 3,4% v/v.
Eter dimetylowy (DME) jest najprostszym przedstawicielem grupy zwigzkow zwa-

nych eterami. Jest otrzymywany na drodze katalitycznej dehydratacji metanolu. Eter dimety-
lowy jest bezbarwnym, lotnym gazem o charakterystycznym, fagodnym i eterycznym zapa-
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chu. Dobrze rozpuszcza si¢ w wodzie (2,4 g/100 ml) oraz alkoholach, toluenie i innych roz-
puszczalnikach organicznych. Eter dimetylowy jest skrajnie fatwopalny, pary tworzg z powie-
trzem mieszaniny wybuchowe.

Eter dimetylowy tatwo ulega wchlanianiu przez skoére i w drogach oddechowych.
Zwiazek ma tagodne dziatanie narkotyczne. Narazenie na eter dimetylowy moze mie¢ miejsce
podczas jego stosowania. Zwigzek jest wykorzystywany jako czynnik ekstrahujacy oraz jako
katalizator i stabilizator w procesie polimeryzacji, a w przemysle spozywczym stuzy jako
srodek do zamrazania migsa i ryb na drodze bezpos$redniej. Stosowany jest rowniez jako
czynnik chlodniczy, srodek dyspergujacy, paliwo rakietowe oraz jako starter do silnikow ben-
zynowych w niskiej temperaturze. Eter dimetylowy jako zwigzek bardzo lotny znalazl zasto-
sowanie w preparatach leczniczych, szczegdlnie przeciwastmatycznych, w postaci aerozoli
(spraye) do ust, nosa i gardta. W preparatach tych pelni role czynnika rozpraszajacego i wy-
rzucajacego zawarto$¢ preparatu na zewnatrz (propelant). Eter dimetylowy znajduje si¢ na
liScie substancji niebezpiecznych stwarzajacych zagrozenie dla zdrowia lub Zycia i zostat
oznakowany symbolami: F+, R12, ktére oznaczajg substancj¢ skrajnie tatwopalna.

Obowigzujaca w Polsce wartos¢ najwyzszego dopuszczalnego stezenia (NDS) eteru
dimetylowego wynosi 1000 mg/m?, natomiast nie ma podstaw do ustalenia warto$ci najwyz-
szego dopuszczalnego stezenia chwilowego (NDSCh), poniewaz substancja dziata uktadowo i
nie wykazuje dziatania draznigcego.

PROCEDURA ANALITYCZNA

1. Zakres metody

Metode stosuje si¢ do oznaczania zawartosci par eteru dimetylowego w powietrzu na stano-

wiskach pracy z zastosowaniem chromatografii gazowej z detekcja ptomieniowo-jonizacyjna.
Najmniejsze stezenie eteru dimetylowego, jakie mozna oznaczy¢ w warunkach pobie-

rania probek powietrza i wykonania oznaczania opisanych w metodzie, wynosi 100 mg/ms.

2. Norma powolana

PN-Z-04008-7:2002/Az1:2004 Ochrona czysto$ci powietrza — Pobieranie probek — Zasady
pobierania probek powietrza w srodowisku pracy i interpretacji wynikow.

3. Zasada metody

Metoda polega na izolacyjnym pobraniu probki powietrza do workow z tworzywa sztucznego
typu Tedlar® (lub szklanej pipety gazowej) i bezposredniej analizie chromatograficznej pro-
bek gazowych.

4. Wytyczne ogolne

4.1. Czysto$¢ odczynnikow
Do analizy nalezy stosowa¢ odczynniki i substancje wzorcowe o stopniu czystosci co
najmniej cz.d.a., o ile nie zaznaczono inaczej.

4.2. Postgpowanie z substancjami toksycznymi
Wszystkie czynnosci, podczas ktorych uzywa si¢ substancji wzorcowych, nalezy wykonywacé
pod sprawnie dzialajacym wyciggiem.
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5. Odczynniki, roztwory i materialy

5.1. Eter dimetylowy > 99,9 % (GC)
Stosowa¢ wedlug punktu 4.

5.2. Gazy sprezone do chromatografu
Stosowac hel lub argon jako gaz no$ny, wododr i powietrze do detektora, o czystosci zgodnej z
instrukcjg aparatu.

5.3. Podstawowa mieszanina wzorcowa eteru dimetylowego
Do pipety gazowej o pojemnosci 250 ml, w ktorej wytworzono podcis$nienie, wprowadzi¢
strzykawka gazoszczelng 6,5 ml eteru dimetylowego wg punktu 5.1. Nastepnie przez igle
umieszczong w korku wyréwnaé ci$nienie do ci$nienia atmosferycznego. Otrzymana w ten
sposob gazowa mieszanina wzorcowa podstawowa eteru dimetylowego odpowiada stezeniu
zwigzku 50 000 mg/mg.

Mieszanina wzorcowa podstawowa eteru dimetylowego przechowywana w temperatu-
rze pokojowej i szczelnie zamknigta zachowuje trwato$¢ przez 24 h.

5.4. Mieszaniny wzorcowe robocze eteru dimetylowego
Do szes$ciu pipet gazowych wg punktu 6.4., w ktorych wytworzono podci$nienie, wprowadzic¢
strzykawka gazoszczelng przez korki z kauczuku silikonowego, w mililitrach: 0,5; 1; 3; 5;
7 1 10 podstawowej mieszaniny wzorcowej eteru dimetylowego wg punktu 5.3. Zawartosci
eteru dimetylowego w tak przygotowanych pipetach odpowiadajg stezeniom: 100; 200; 600;
1000; 1400 i 2000 mg/m? przy pobieraniu probek powietrza wg punktu 8. i wykonania ozna-
czania wg punktu 11.

Mieszaniny wzorcowe przygotowane wg punktu 5.4. sg nietrwale i nalezy przygoto-
wywac je w dniu wykonywania oznaczania.

6. Przyrzady pomiarowe i sprz¢t pomocniczy

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

6.2. Kolumna chromatograficzna
Stosowa¢ kolumng¢ zapewniajacg rozdziat eteru dimetylowego od innych, wystepujacych jed-
noczesnie w badanym powietrzu substancji, np. kolumng¢ kapilarng wypetniong niepolarng
fazg stacjonarng (5%-Phenyl)-methylsilicone, o dugosci 30 m, $rednicy wewnetrznej 0,53 mm i
grubosci filmu 1,8 pm.

6.3. Strzykawki
Stosowac gazoszczelne strzykawki szklane z igtami, o pojemnosci: 10 ml oraz 50 1 100 pl.

6.4. Pipety
Stosowac pipety szklane o pojemnosci 250 ml z doszlifowanymi korkami. W bocznej $ciance
pipety winien znajdowac si¢ otwor o $rednicy okoto 10 mm, zamknigty uszczelka z gumy
silikonowej pokrytej folig teflonowa i1 nakretka, co umozliwi pobieranie zawarto$ci strzykaw-
kg gazoszczelng bez otwierania pipety.

6.5. Pompa
Stosowa¢ pompe ssagca umozliwiajacg pobranie powietrza ze statym strumieniem objetosci
wg punktu 7.

6.6. Worki do pobierania probek
Stosowa¢ worki z tworzyw sztucznych typu Tedlar © o objetosci 1 + 10 1.
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7. Pobieranie probek powietrza

Podczas pobierania probek powietrza nalezy stosowac si¢ do wymagan zawartych w normie
PN-Z-04008-7:2002 /Az1:2004. W miejscu pobierania probki otworzy¢ zawor wlotowy wor-
ka wg punktu 6.6. i potaczy¢ z pompa wg punktu 6.5. (do krééca wylotowego). Nastepnie
pobra¢ ilo$¢ badanego powietrza odpowiednig do objgtosci uzywanego worka i worek za-
mkna¢ za pomocg zaworu odcinajgcego. Pobrane probki przechowywane w temperaturze po-
kojowej zachowuja wprawdzie trwato$¢ do 2 dni, niemniej zaleca si¢ wykonanie analiz naj-
pdzniej nastepnego dnia po pobraniu.

8. Warunki pracy chromatografu

Nalezy dobra¢ takie warunki pracy chromatografu, aby uzyska¢ rozdziat eteru dimetylowego
od substancji wspotwystepujacych. W przypadku stosowania kolumny kapilarnej wg punktu
6.2., 0znaczanie mozna wykona¢ w nast¢pujacych warunkach:
— temperatura kolumny programowana:
35 °C (1,8 min) — przyrost 40 °C/min — 80 °C (1 min)

— temperatura dozownika 150 °C

— temperatura detektora 180 °C

— strumien objetosci gazu nosnego przez kolumng 4 ml/min

— strumien objetosci gazu uzupetniajacego 26 ml/min
— strumien objetosci wodoru 30 ml/min
— strumien objetosci powietrza 300 ml/min.

Nowa kolumne nalezy kondycjonowa¢ w strumieniu gazu nosnego w temperaturze
200 °C do otrzymania prawidlowej linii zerowe;.

9. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Do chromatografu wprowadzi¢ za pomoca mikrostrzykawki wg punktu 6.3. po 50 ul miesza-
nin wzorcowych roboczych wg punktu 5.4. i analizowa¢ chromatograficznie w warunkach
podanych w punkcie 8. Wykona¢ co najmniej dwa oznaczania danej mieszaniny wzorcowe;j,
odczyta¢ powierzchnie pikow wedlug wskazan integratora i obliczy¢ $rednig arytmetyczng
dla kazdego wzorca. Ro6znica miedzy wynikami pomiarow a warto$cig Srednig nie powinna
by¢ wigksza niz 5% tej wartosci. Nastepnie sporzadzi¢ krzywa wzorcowa, odkladajac na osi
odcietych zawarto$¢ eteru dimetylowego w miligramach na metr szeScienny, a na osi rz¢d-
nych — odpowiadajgce im $rednie powierzchnie pikow.

10. Wykonanie oznaczania

Z worka Tedlar® pobra¢ strzykawka gazoszczelng 50 pl mieszaniny i analizowa¢ chromato-
graficznie w warunkach podanych w punkcie 8. Oznaczanie z kazdej pobranej probki powie-
trza wykona¢ co najmniej dwukrotnie. Odczyta¢ powierzchnie pikow wedtug wskazan inte-
gratora 1 obliczy¢ warto$¢ $rednig. Roznica miedzy wynikami pomiaréw a wartoscig Srednig
nie powinna by¢ wieksza niz 5% tej wartosci. W przypadku uzyskania wartos$ci stgzenia eteru
dimetylowego w probce nie mieszczacej si¢ w zakresie krzywej wzorcowej, nalezy pobrac
strzykawka gazoszczelng mniejsza objetos¢ probki i1 tak postepowac jak podano wczesnie;.
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11. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie eteru dimetylowego (X) w badanym powietrzu odczytane z krzywej wzorcowej od-
powiada zawartosci eteru dimetylowego w probce, w miligramach na metr szeScienny.

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 - 0,53 mm) wypeliong
niepolarng fazg stacjonarng HP-5 (5%-Phenyl)-methylsilicone (grubo$¢ filmu 1,8 um).

Na podstawie przeprowadzonych badan uzyskano nastepujace dane walidacyjne:

— zakres pomiarowy: 100 + 2000 mg/m®

— granica wykrywalnosci, Xgw: 1,89 mg/ml

— granica oznaczania iloscioweg, Xozn: 6,29 mg/ml

—wspotczynnik korelacji charakteryzujacy

liniowos$¢ krzywej wzorcowej, r: 0,9994
— calkowita precyzja badania, V: 5,44
— catkowita niepewnos$¢ metody: 12,88.

BARBARA ROMANOWICZ
Dimethyl ether — determination method

Abstract

This method is based on the collection of diethyl ether in Tedlar® air bags and a direct gas chromatographic
analysis of the air in the collecting bag using a flame ionization detector (GC-FID).

The determination limit of the method is 100 mg/m?®.
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