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Dada la evolucion seguida en estos ultimos arnos por los métodos analiticos para la
determinacion de oOxido de etileno en aire hacia procedimientos mas sensibles y que
garanticen una mayor estabilidad de la muestra, se lleva a cabo una actualizacion de la
NTP- 157 de la cual se ven afectados los apartados referentes a valores limites
ambientales (incluyendo las ultimas novedades), determinacion de oxido de etileno y los
comentarios, asi como la actualizacion de las tablas de métodos analiticos y la inclusion de
los criterios de validacion de NIOSH y OSHA para estos métodos.

Valores limite ambientales

La directiva 91/322/CEE de 29 de mayo 1.991 relativa al establecimiento de valores limite
de caracter indicativo, mediante la aplicacién de la directiva 80/1107/CEE, sobre la
proteccion de los trabajadores contra los riesgos relacionados con la exposicién a agentes
quimicos, fisicos y bioldgicos durante el trabajo, no hace mencion alguna al 6xido de
etileno. Por otro lado OSHA en 1.988 adopt6 para el 6xido de etileno un valor STEL de 5
ppm durante 15 minutos (1).

Método para la determinacion de o6xido de etileno

En las tablas se resumen los diferentes métodos aplicables para la determinacion de éxido
de etileno en aire.

Tabla 1: Métodos NIOSH
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3702 (8787) (2)

duranta 10 5

Método 1614 (887} (2)
Tuba carbdn active {100/50)+ HEr Aire ambiente, directamerite con una jeringa
CAPTACION {Fijacién del dxidodeetilonocomo 2 bromoatancl) | Bolsas lenadas a un flujo enre 0.02 v 4 lmin
Fluja ©,085-0,15 I/'min
Volumen mdxime 24 |
Dimetilf ida, 5 o itaci cia DI
DESORCION imetiformamica, 5 min, con agilasidn micizl

DERMVATIZACION

Anadir 200 de la disclecidn da descreidn a 2 mi
de 2% HFEBI [vA) o isooctano

Agitar 1 min

Dejar a tomperatura ambiante & min

Afadir 2 ml. H,O v agitar T min

Se sapara | ml da issactana de la capa superior
¥ 58 Inyecta &l cromatdgrato de gases

COMDICIONES
CROMATOGRAFICAS

Columna de vidria 10% SP. 1000 zohre
Chromasort WHP (800100}, d m x 3 mm

Portader, M,, 25 ml/min
Detector ECOD

Temperaturas: |nyectar 2008 G

Detectar 3007 G
Columna 100" C

Inyeccitn: 3 pl, tapdn de disolvants

Columna PTFE. rallena con Caropack BHT (407
164}, 1,2 m x3 mm

Partadar aire ulirapura, 15 mifmin
Detactar, PID (fatoianizacion)
Temperatras: No especificadas
Inyeccidn, 1 mi

(52 emplea un cromatdgrato portall con detecior
FiDy

PRECISION (s

INTERWAL

DEL EEASE?D # 8 42 pgfmuesira 0.001 & 1000 ppm

LIMITE DETECCION 1 ugfmusstra 0,601 ppm (2,5 pg, 1 mlinyecsidn)
Q.13 <0035

Tabla 2: Métodos OSHA
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Método H" 49 (11:84) (3) H® 50 (1785) (3)
i'-_-'!nrriwrcs pasivos 3M mod. 3550/3851, ospasi- Tubo carbén actve (100080 HEBr
ficos para éxido de etilena. Flujo 0.1 Limin :
CAPTACION |:FI|'B¢I-GI"I ekl Sixido de efilern come 2-kramaoctanal) Volomen TiGxima 54
Velocidad de captacidn (SR} 49,3 mlimin
Velocidad mlnima del aire: 3,7 mimin
DESCRCION Tetrahidrofirann. 24 horas Dimetlermameida, 5§ min, con agitacidn incial

disrante 10 5

DERIVATIZACION

Anadir 25 yl de la disolucién de desarcidén a1 mi
de 2% HFBI {v/) en Boostano

Agitar 1 min
Dejar a temparatura ambionte 5 min
Afadir 1ml de H.O + 50 mg Mg, S0, y agitar

Se sopara la capa superiar de iscoctanc y s
inyecta al cromatagrata de gases

Anadir 10l de la soluzidn de desarcidna 1 ml de
2% HFBI (viv) en isooctane
Agitar
[regar a temperatura ambienie durantc 5 min
Afiadir 1 ml da H,O y agitar

3
Se separa la capa de iscootano ¥ 52 inyecta al
cramatdgralo de gases

CONDICIONES
CRCMATOGRAFICAS

Celumna acere inoxidable, 10% SP-1000 sobrma
Supelcoport (30100}, 3 m = 4 mm

Peradar, argdn/matang, 25 mlimin
Datector ECD

Temperawras: Inyecior 2007 C
Datactor 300° C
Calumna 100° G

Inyeccidn: 04 pl

Calumna de widrio, 10% SP-1000 sobhre
Supsleoport (800100}, 3 m = 2 mm

Portader, argénimetana (955, 15 mi/min Flujo
auxihar, 25 mlimin

Detector EGD

Temperaturas; Inyector 2607 G
Calumna 85* G
Detoctor 3052 &

Inyeccidn; 2 pl
{Cromatigrafo no automstics)

INTERVALD DE
TRABAID

0.7 pob - 3000 ppm

0.3 ppb - 16 ppm

LIMITE DETEGCION

0,03 pg'muesira

0,14 ugmuestra

PRECISION
[error estandar)

B,4%

5,5%

Tabla 3: Otros métodos

cesarbidos guardarles an ol congeladar.

Método ITBEM 4085 v {4} ITB/38.91 (5) (6}

2 Tubas carbdm active (4007200 myg) conectados Moniteres pasives IM mad. 3550/35581, esposil
an serie &05 para Oxido de etileno.

CAPTACION Fluja 0,5 Imin {Fijacidn dol dxide de etilans como 2-bromoetanal)
Volumen mdxiers 5 | Velocidad de captacién (SR): 49,3 mlimin
0,01 1 min, 15 min [para valorar TLVY-STEL) Velocidad minima dol aire: 3.7 mimin

DESORCION Gon suluro de carbona, en fric ¥ una vez A temperatura ambiente con una solucidn al 103

P el ce clorura de metilena en metanel duranic 30min

COMDICIONES
CROMATOGRAFIAS

Columna de vidric Parapak Q (2 m x 147
Partador, He 16 mlmin
Cetectar FID {(H2 30 mlfmin; Aire, 300 mlfmin}

Temperaturas: Columna, 140° &
Detector & lnyector, 200° C

Imyeceidn. Suwimuestra, tlapdn da disolvente

Celumnade vidrio 5% D.E.G.5, sobre Chromosarh
3 (20-100)

Partador, M, {columna + auxiliar) 75 ml'min
Detactar: E.C.0O.

Tompearaturas: Columng 1200 C
Detector @ lnyector 2007 G

Imyeccidn: 1-5 pl, tapén de disolvente

INTERVALCR DE

TRABAJD 1,5 g - 25 pg/muestra 0,2-300 ppm

0,5 pgdmuestra Tpgimuestra (oparativa).
LIMITE DE i prne. .Eﬂ-hr Ivap. -
DETECCICN ? ppm en & horas, 0,75 ppm en 5 min

PRECISION (G.V.)

14%

8,8%
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Tabla 4: Medidores de lectura directa

Método Comentarios
ANALIZADOR MIBAM 103 Zonsibilidad insuficianta
EC SELF SCAN (T) Intervale d2 aplicacién de 0.2 4 3.5 ppm
COPID PORTATIL Ver Tabla 1, métacdo NIOSH 3702
Comentarios

Los métodos NIOSH 286 y OSHA n® 30, validos cuando el TLV-TWA del éxido de etileno
era de 50 ppm, han sido sustituidos por los métodos NIOSH 1614 y 3702 y OSHA n® 49 y
50. Asimismo, no se considera el monitor especif ico PRO-TEK C-70(R), ya que su uso es
muy restringido.

El método NIOSH 1607 mejora el limite de detecciéon pero no introduce mejoras en la
estabilidad de la muestra. Es sustituido por los métodos NIOSH 1614 y 3702.

Los sistemas pasivos presentan la ventaja de que no requieren bombas de muestreo
(actuan por difusion), lo que simplifica la toma de muestra y, en el caso de tomar pocas
muestras, puede representar un menor coste. Por otro lado, sin embargo, presentan la
desventaja de que no se pueden utilizar para la deteccién de concentraciones pico, ni, en
general, en exposiciones cortas (< 30').

Los sistemas, pasivos o activos, que implican la derivatizacion del 6xido de etileno a
compuestos mas estables, aumentan la capacidad de captacion, la estabilidad de la
muestra y mejoran el limite de deteccién. En este momento, sin embargo, no existen tubos
de carbon activo impregnados con HBr comercializados, debiéndose preparar en el
laboratorio. Por otro lado, el método analitico es mucho mas laborioso, el tratamiento de la
muestra es mas largo y hay que utilizar detectores especificos (ECD), que suelen
presentar interferencias a causa de la matriz acida. Este conjunto de circunstancias hace
que se sumen muchos errores aleatorios que afectan la precisiéon del método.

Los monitores ambientales deben considerarse eficaces en la prevencion de la exposicidén
a Oxido de etileno. Sus mayores inconvenientes son su dificultad para la estimacion de
exposiciones personales y que algunos modelos pueden sufrir interferencias o no son
actualmente suficientemente sensibles para determinar las concentraciones requeridas.

El método NIOSH 3702, que valora el éxido de etileno con un cromatografo de gases
portatil, tiene la ventaja de poder hacer mediciones a tiempo real y de corta duracion. Es
un método que se utiliza para la validacion de diferentes sistemas de captacién en campo,
donde las concentraciones ambientales son variables y pueden haber interferencias.
Elimina los problemas de estabilidad de las muestras durante su transporte y
almacenamiento.

Puskar et al. (4) han validado un sistema de toma de muestras y método analitico en
condiciones de laboratorio y de campo para medir valores limite TLV-STEL. La toma de
muestras se lleva cabo en tubos de carboén activo JXC (R) a un flujo de 100 ml/min durante
15 min. Las muestras se guardan en hielo seco en el refrigerador hasta que se analizan.

Criterios de validacion

http://www.mtas.es/insht/ntp/ntp_286.htm 30/09/2004



NTP 286: Oxido de etileno: exposicién laboral. Actualizacién de la NTP-157 P4gina 5 de 5

El criterio de OSHA para la validacion de métodos analiticos para la determinacion de
oxido de etileno es: el error absoluto total (toma de muestras + analisis) debe ser inferior al
25% por lo menos en el 95% de las muestras analizadas a un nivel de concentracion de 1
ppm y el error absoluto total debe ser inferior al 35% por lo menos en el 95% de las
muestras a un nivel de concentracién de 0,5 ppm (nivel de accién).

Segun NIOSH el error total absoluto debe ser inferior al 25% por lo menos en el 95% de
las muestras analizadas entre 0,5y 2 veces el TLV-TWA. (3)
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NOTA: Esta bibliografia complementa a la de la NTP-157
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