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PRESENTACION

El 6xido de etileno es una sustancia empleada como reactivo de sintesis en la industria quimica y como esterilizante. El sector
industrial utiliza generalmente el 6xido de etileno en instalaciones de circuito cerrado y situadas al aire libre, con lo que el riesgo
higiénico suele ser bajo. La situacion es diferente en la esterilizacion clinica, donde el ciclo es abierto y el trabajo se efectia en locales
cerrados. La determinacion en aire viene afectada por los bajos niveles que se requiere determinar (el TLV-TWA de la A.C.G.I.H. para
1991 es de 1 ppm A2) y por la obtencién de una adecuada estabilidad de la muestra.

Existen diferentes métodos de captacion y analisis e, incluso, directos para su determinacion. Para su captacion se pueden emplear
absorbentes liquidos pero el procedimiento habitual es la utilizacion de carbén activo. Para aumentar la estabilidad de las muestras y la
sensibilidad del procedimiento se puede emplear carbén activo impregnado con acido bromhidrico, que transforma el 6xido de etileno
en 2-bromoetanol que es el analito determinado por cromatografia de gases. Algunos procedimientos requieren incluso una posterior
derivatizacion para reducir las interferencias en el cromatograma.

En el presente método, la captacion se realiza utilizando el muestreador pasivo 3M-3551 en el que tiene lugar la formacion de 2-
bromoetanol que es analizado por cromatografia de gases con un detector de captura de electrones. A las ventajas indicadas
anteriormente cabe anadir en este caso el hecho de poder prescindir de los instrumentos tradicionales de muestreo, especialmente
interesante por trabajar en areas estériles. El método no permite la determinacién de concentraciones puntuales del 6xido y, en
consecuencia, no es Util para medir exposiciones de esta duracion.

El método "Determinacién de 6xido de etileno en aire mediante muestreadores pasivos por difusion y cromatografia de gases” es un
METODO ACEPTADO por el Instituto Nacional de Seguridad e Higiene en el Trabajo (INSHT). Como METODO ACEPTADO se

entiende un método utilizado por el INSHT y que ha sido sometido a un protocolo de validacién por organizaciones oficiales
competentes en el area de normalizacién de métodos analiticos, o bien ha sido adoptado como método recomendado por asociaciones
profesionales dedicadas al estudio y evaluacion de riesgos por agentes quimicos, asj como, aquellos métodos recomendados por la
UE o basados en métodos ampliamente conocidos y evaluados por especialistas en este tipo de analisis.
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ANEXO A

1. OBJETO Y CAMPO DE APLICACION

Se describe en este método el procedimiento a seguir y el equipo necesario para la captacion mediante muestreadores pasivos, y
analisis por cromatografia de gases, de 6xido de etileno (N° CAS 75-21-8) en un intervalo de concentracion de 2 ug a 3200 ug (10.1,

10.2, 10.5).
El resultado que se obtiene por este procedimiento es un valor medio integrado de la concentracion a lo largo del tiempo de muestreo.
El limite superior del margen se establece en funcion del tiempo de muestreo y la capacidad del muestreador.

El limite inferior del margen depende de una serie de factores tales como el nivel de ruido del detector, blancos de la muestra y
reactivos, eficacia de desorcion y las interferencias en el analisis cromatografico.

Cualquier compuesto presente en el aire que dé respuesta en el detector de captura de electrones y tenga el mismo tiempo de
retencion que el 2-bromoetanol en las condiciones descritas en el método, debe ser considerado como interferencia. Estas
interferencias pueden minimizarse seleccionando las condiciones y columnas cromatograficas adecuadas.

2. DEFINICIONES

2.1. Un muestreador pasivo por difusion es un dispositivo capaz de tomar muestras de agentes quimicos en forma de gas o vapor a
velocidad controlada para un proceso fisico, tal como la difusién, a través de orificios, membranas o medios porosos sin que se precise
un movimiento activo del aire a través del muestreador.

2.2. El caudal de muestreo es una constante caracteristica para cada compuesto quimico y cada modelo de muestreador, que engloba
la constante de disefio geométrico del mismo y el coeficiente de difusién del mencionado compuesto.
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3. FUNDAMENTO DEL METODO

La muestra personal se capta con un muestreador pasivo 3M-3551 en el cual el carbon activo estd quimicamente tratado y convierte el
oxido de etileno a 2-bromoetanol. Posteriormente se extrae con una solucion de 10 % (v/v) de cloruro de metileno en metanol durante
30 minutos y a continuacion se diluye 10 veces con una solucién de 50 % (v/v) de acetonitrilo en tolueno, y se analiza la disolucion
resultante en un cromatografo de gases equipado con detector de captura de electrones.

4. REACTIVOS Y PRODUCTOS



4.1. Gases

4.1.1. Nitrégeno purificado

4.2. Reactivos

Todos los reactivos seran de calidad analitica como minimo.

4.2.1. Metanol

NOTA: SUSTANCIA TOXICA Y FACILMENTE INFLAMABLE Frases (R): 11-23125, Frases (S): 2-7-16-24 (10.3).
4.2.2. Cloruro de metileno

NOTA: SUSTANCIA NOCIVA. Frases (R): 20, Frases (S): 24 (10.3).

4.2.3. Acetonitrilo

NOTA: SUSTANCIA TOXICA Y FACILMENTE INFLAMABLE. Frases (R) 11-23/24/25, Frases (S): 16-27-44 (10.3).
4.2.5. 2-Bromoetanol

4.2.6. Oxido de etileno

NOTA: SUSTANCIA EXTREMADAMENTE INFLAMABLE Y TOXICA. Frases (R) 45-46-13-23-36/37/38, Frases (S) 53-3/7/9-16-33-44
(10.3).
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4.3 Disoluciones
4.3.1. Disolucién desorbente: de 10% (v/v) de cloruro de metileno en metanol.
4.3.2. Disolucién diluyente: de 50% (v/v) de acetonitrilo en tolueno.

4.3.3. Disolucion patréon para la calibracion a un nivel de concentracion. Se prepara afiadiendo mediante microjeringas de
precision, una cantidad determinada de 2-bromoetanol (4.2.5) a un volumen de disolucién desorbente (4.3.1), a fin de obtener una
disolucion patrén de concentracion similar a la muestra a analizar. Dicha concentracion se debe expresar en términos de mg/ml de
disolucion desorbente.

4.3.4. Disoluciones patrén para la calibracion multinivel. Se preparan cinco disoluciones afiadiendo mediante microjeringas de
precision diferentes cantidades de 2-bromoetanol (4.2.5) a un volumen de disolucién desorbente (4.3.1) a fin de obtener disoluciones
patrén de concentraciones que cubran el intervalo de aplicacion del método. Dichas concentraciones se deben expresar en términos de
mg/ml de disolucién desorbente.
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5. APARATOS Y MATERIAL
5.1. Material para la toma de muestras
5.1.1. Muestreadores pasivos por difusion a través de membrana para éxido de etileno 3M-3551.
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5.2 Aparatos y material para el andlisis
5.2.1. Frascos volumétricos y pipetas para las diluciones de 2-bromoetanol.
5.2.2. Tubos con tapén roscado de 2 ml de capacidad o mayores, con junta recubierta de politetrafluoretileno.

5.2.3. Cromatégrafo de gases equipado con detector de captura de electrones capaz de detectar una inyeccién de 0,02 ug de 2-
bromoetanol con una relacién sefial ruido de, al menos, 5a 1.



5.2.4. Columna cromatografica de vidrio de 4m de longitud x 6,3 mm de didmetro externo, empaquetada con 5 % de DEGS sobre
Chromosorb G 60/80 mallas.

5.2.5. Integrador electrénico u otro sistema equivalente para la medida de las areas de los picos.

Y
6. TOMA DE MUESTRAS
6.1. Para el muestreo personal colocar el muestreador en la zona de respiracion siguiendo las instrucciones especificas del modelo
utilizado.
6.2. Una vez terminado el periodo de captacion desmontar la membrana y el aro de sujecion colocando en su lugar la tapa para la
desorcion, asegurando la hermeticidad de ésta y los tapones de la misma.
6.3. Anotar los datos de referencia y el momento en que se inicia y finaliza el muestro. Es importante también anotar temperatura,
humedad y aquellos datos que puedan resultar de interés desde el punto de vista higiénico.
6.4. Las muestras pueden conservarse a temperatura ambiente y analizarse dentro de las cuatro semanas siguientes a su captacion
(10.1).

Y

7. PROCEDIMIENTO DE ANALISIS
7.1. Preparacion de la muestra

Siguiendo las instrucciones especificas del muestreador, este se desorbe con 1,5 ml de la disolucién descrita en 4.3.1. durante 30

minutos con agitacion ocasional manteniéndolo siempre en posicion horizontal. Una vez realizada la desorcion se diluyen las muestras
diez veces con la disolucién descrita en 4.3.2.
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7.2. Calibracién

7.2.1. Calibracion a un nivel de concentracion. La disolucion patrén se prepara por triplicado segun 4.3.3 analizandose en las
mismas condiciones que las muestras, con el fin de obtener una respuesta media del analito (8.1.1).

7.2.2. Calibracion multinivel. Cada una de las cinco disoluciones patrén preparadas segun 4.3.4 se analizan en las mismas

condiciones que las muestras. La curva de calibracion se construye representando en un grafica la concentracion del compuesto de
interés en mg/ml de disolucioén, frente al area del pico cromatografico del 2-bromoetanol (véase anexo A).

7.3. Analisis cromatografico

7.3.1. Condiciones cromatograficas. Las condiciones de trabajo para el cromatdgrafo de gases equipado segun se indica en 5.2.3 y
5.2.4 son las siguientes:

. Temperatura del inyector 200 °C

. Temperatura del horno 120 °C

. Temperatura del detector 250 °C
. Gas portador nitrégeno 25 ml/min
. Gas auxiliar nitrégeno 50 ml/min

7.3.2. Inyectar una alicuota de 3 pl de las disoluciones resultantes de la desorcion de las muestras y de la disolucion patrén,
utilizandose la técnica del tapon de disolvente. Con una jeringa humedecida con la disolucion diluyente (4.3.2) se toma, 1 pl de ésta, 1
pl de aire y 3 pyl de muestra o disolucion patrdn, se tira hacia atras el émbolo para evitar que quede liquido en la aguja de la jeringa y se
lleva a cabo la inyeccion.

El area de pico correspondiente al 2-bromoetanol se mide con un integrador electrénico u otro sistema equivalente.

7.4. Determinacion de la eficacia de desorcién

La eficacia de desorcion se determina mediante el coeficiente de recuperacion que viene dado en las especificaciones técnicas del
modelo del muestreador, no obstante se recomienda su calculo por cada usuario si se dispone de un sistema de atmédsferas



controladas (10.5).

8. CALCULOS
8.1. Determinacion de la cantidad de 2-bromoetanol presente en la disolucién de desorcién
8.1.1 Calibracion a un nivel de concentracion.

8.1.1.1. Determinacion del factor de respuesta. Se calcula el factor de respuesta del analito con los datos obtenidos en 7.2.1
mediante la expresion:

donde:
m es la cantidad de analito en las disoluciones patron.
A es el area promedio correspondiente al analito en las disoluciones patrén.

8.1.1.2. La concentracion en miligramos por mililitro de analito en las disoluciones de desorcién de cada muestra, se determina segun
la expresion:

Co = Ao X FR

donde:

¢, s la concentracion de analito en mg/ml de disolucion.

A, es el area correspondiente al pico de analito en la muestra.

FRr es el factor de respuesta.

8.1.2. Calibracion multinivel. Leer la concentracion en miligramos por mililitro en la curva de calibracion (véase 7.2.2 y anexo A).

8.2. Conversién de la cantidad de 2-bromoetanol a su equivalente en 6xido de etileno
Se realiza mediante la siguiente expresion:

44,05

Ci=Cy x

124,98
donde:
¢; es la concentracion de 6xido de etileno en mg/ml de disolucion.
44,05 es el peso molecular de 6xido de etileno.
124,98 es el peso molecular de 2-bromoetanol.

8.3. Determinacion de la cantidad de 6xido de etileno presente en la muestra

Una vez determinada la cantidad de éxido de etileno en la disolucion de desorcion, se calcula la cantidad en mg de compuesto
mediante la siguiente expresion:

mg=¢;xVd



mg es la masa de 6xido de etileno captada por el muestreador.

Vd es el volumen de desorcion (1,5 ml).

8.4. Determinacién de la concentracién ambiental de 6xido de etileno
Se calcula la concentracién de 6xido de etileno en aire muestreado, en miligramos por metro cubico, por medio de la siguiente
ecuacion:
mg x 106
CG=___
SRxCRxt

donde:
C; es la concentracion ambiental del contaminante (mg/m3).
mg es la masa de contaminante captada (mg).
SR es el caudal de muestreo especifico para el 6xido de etileno (49,3 ml/min 760 mm Hg, 25 % Humedad relativa) (10.1, 10.2).
CR es el coeficiente de recuperacion especifico para 6xido de etileno en tanto por uno (0,92).
t es el tiempo de exposicion en minutos.
La concentracion de 6xido de etileno en aire, expresada en mililitro por metro cubico (ppm), se calcula por medio de la siguiente
expresion:

240 101,3 T+273,15

Cppm = Ci X X

44,05 P 293,15
donde:
P es la presion del aire muestrado en kPa (103 N/m3).
T es la temperatura del aire muestreado en °C.
44,05 es el peso molecular de 6xido de etileno en g/mol.

9. PRECISION

En la evaluacion de un método esencialmente igual al descrito, en un intervalo de concentraciones de 0,2 ppm a 0,8 ppm el coeficiente
de variacion promedio obtenido es del 6,8% y el sesgo promedio de 0,48% (10.1)
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ANEXO A: DESARROLLO DE UNA CURVA DE CALIBRADO



En este anexo se describe el procedimiento a seguir para el desarrollo de una curva de calibrado y control de la estabilidad de la
misma a lo largo del tiempo.

Para el desarrollo de la misma, se preparan cinco disoluciones de calibracion de los analitos de interes que cubran el intervalo de
concentraciones de aplicacion del método.

Analizar los patrones en las mismas condiciones que las muestras. Se recomienda un minimo de seis inyecciones. Calcular para cada
concentracion y analito el promedio de las respuestas obtenidas y la desviacion tipica correspondiente. Las curvas de calibracion se
construyen representando los intervalos de los valores promedios +2 desviaciones tipicas, frente a las concentraciones en mg/ml de
cada analito.

Comprobar diariamente la curva de calibrado mediante el analisis de uno de los patrones de calibracién. El valor obtenido para cada
analito debe encontrarse dentro del intervalo asociado a ese patrén.

Res puesta

Concentracidn mog/imil

Y
Para cualquier observacion o sugerencia en relacion con este Método puede dirigirse al
Instituto Nacional de Seguridad e Higiene en el Trabajo
Centro Nacional de Verificacion de Maquinaria
Camino de la Dinamita, s/n Monte Basatxu-Cruces - 48903 BARACALDO (VIZCAYA)
Tfn. 944 990 211 - 944 990 543 Fax 944 990 678
Correo electrénico.- cnvminsht@mtas.es
Y
Revision normativa
Las disposiciones siguientes han sufrido modificaciones después de la edicion de este método en formato papel:
(1) Real Decreto 2216/1985: Derogado por el Real Decreto 363/1995
Y
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