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RESUMEN

Esta investigacidon se realizd en el Laboratorio Ambiental LABSU, provincia de Orellana con la
finalidad de validar BTEX por cromatografia de gases en diferentes matrices, garantizado la
confiabilidad de los resultados obtenidos del ensayo. La validacion de BTEX (Benceno, Tolueno,
Etilbenceno y Xilenos) en componentes individuales en la matriz agua se desarrollé basado en el
EPA METHOD 5030C, 2003 en las matrices de suelo para componentes individuales y emisiones
a la atmosfera global, utilizando EPA METHOD 5035A, 2003. El método de inyeccion manual
liquido fue desarrollado con el “SRI Instruments 8610C Gas Chromatography Systems " tiene
una respuesta lineal con un r mayor igual que 0,995 por curva de calibracion para los compuestos
analizados. Los limites de deteccion, cuantificacion e intervalo de trabajo se estimaron para las
diferentes matrices respecto a cada componente y por sumatoria BTEX. El %CV en agua para
reproducibilidad y repetibilidad de 16% Benceno, 7% Tolueno, 5% Etilbenceno, 5% m, p-Xileno
y 6% o-Xileno para suelo 8% Benceno, 8% Tolueno, 8% Etilbenceno, 8% m, p-Xileno y 9% o-
Xileno y en emisiones a la atmdsfera menor a 7%. La U del método para la matriz agua 37%
Benceno, 21% Tolueno, 22% Etilbenceno, 15% m, p-Xileno y 22% o-Xileno en suelo 28%
Benceno, 29% Tolueno, 28% Etilbenceno, 24% m, p-Xileno y 24% o-Xileno y BTEX en
emisiones a la atmdsfera 32% en todos los niveles con intervalo de confianza de 95%, siendo un
ensayo confiable y reproducible a través de las directrices establecidas por el laboratorio. Es
importante realizar pruebas Inter laboratorio para cada parametro, aungue en emisiones a la

atmosfera hasta el momento no existe pruebas para efectuar dicha accion.

Palabras clave: <QUIMICA>, <VALIDACION>, <BTEX (BENCENO, TOLUENO,
ETILBENCENO Y XILENOS >, <CROMATOGRAFIA DE GASES>, <AGUA>, <SUELO>,
<EMISIONES A LA ATMOSFERA>

Smad > S labter te pr LONARTO

LEONARDO e

Norwbre de rec sroctmiento O - 0C
- AANCO CERTAM D CUADOR

FAB'O MED'NA o ENTIOAD OF CTRTFICAOON 0E

PO CRVMAL ON4EZ I 1O N0

NUSTE L ONADD ) AN WICANSTE

Fecha 20220408 153037 0500

0623-DBRA-UTP-2022

XVi



ABSTRACT

This research was carried out at the LABSU Environmental Laboratory, province of Orellana in
order to authenticate BTEX by gas chromatography in different matrices, guaranteeing the
reliability of the results obtained from the test. The validation of BTEX (Benzene, Toluene,
Ethylbenzene and Xylene) in individual components in the water matrix was developed based on
EPA METHOD 5030C, 2003 on soil matrices for individual components and emissions to the
global atmosphere, using EPA METHOD 5035A, 2003. The liquid manual injection method was
developed with the "SRI Instruments 8610C Gas Chromatography Systems™ has a linear response
with an r greater than 0.995 per calibration curve for the analyzed compounds. The limits of
detection, quantification and work interval were estimated for the different matrices with respect
to each component and by BTEX summation. The %CV in water for reproducibility and
repeatability of 16% Benzene, 7% Toluene, 5% Ethylbenzene, 5% m, p-Xylene and 6% o-Xylene
for soil 8% Benzene, 8% Toluene, 8% Ethylbenzene, 8% m, p-Xylene and 9% o- Xylene and in
emissions to the atmosphere less than 7%. The U method for the water matrix 37% Benzene, 21%
Toluene, 22% Ethylbenzene, 15% m, p-Xylene and 22% o-Xylene in soil 28% Benzene, 29%
Toluene, 28% Ethylbenzene, 24% m, p-Xylene and 24% o-Xylene and BTEX in emissions to the
atmosphere 32% at all levels with 95% confidence interval, being a reliable and reproducible test
through the guidelines established by the laboratory. It is important to carry out inter-laboratory
tests for each parameter, although in emissions to the atmosphere so far there is no tests to carry

out this action.

Keywords: CHEMISTRY VALIDATION, BTEX (BENZENE, TOLUENE, ETHYLBENZENE
AND XYLENE, GAS CHROMATOGRAPHY, WATER, SOIL, EMISSIONS INTO THE
ATMOSPHERE.
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INTRODUCCION

BTEX es los componentes quimicos benceno, tolueno, etilbenceno y xilenos, los cuales son
derivados del petréleo y son considerados contaminantes, mas conocidos como compuestos
organicos volatiles. La validacién del método permite obtener la confianza y precision de los
resultados obtenidos, garantizando asi la calidad de los parametros de validacion. El proceso de
validacion seguir el sistema del laboratorio descrito en la Validacion del Método, serd registrado
por el Director Técnico. En la cromatografia de gases, los componentes de una muestra
vaporizada se separan distribuyéndolos entre una fase movil gaseosa y una fase estacionaria
liquida o sélida retenida en una columna. Al realizar una separacién por cromatografia de gases,
la muestra se vaporiza y se inyecta en la parte superior de la columna. La elucién se realiza
mediante el flujo de una fase mévil gaseosa inerte, que no interacciona con las moléculas del
analito. La unica funcidn de la fase movil es transportar el analito a través de la columna. (Skoog,
2014a, p.887).



FORMULACION DEL PROBLEMA

¢Es posible validar el método analitico BTEX por GC con diferentes matrices en el laboratorio
LABSU?

Si, para validar BTEX es importante establecer métodos, hojas de céalculo de Excel y combinar la

experiencia de los técnicos para obtener resultados confiables. Garantizar la fiabilidad del andlisis.

LABSU se basa en los limites permisibles establecidos por la Norma INEN, Legislacién
Ambiental y las normas del Servicio Ecuatoriano de Acreditacion (SAE), que supervisa y fiscaliza

el trabajo que se realiza en el laboratorio antes mencionado.

LABSU pretende implementar en el presente afio el pardmetro BTEX por componentes
individuales para muestras de agua, suelo mientras que en emisiones a la atmosfera por sumatoria
utilizando resina Amberlite XAD: con el cromatdgrafo de gases SRI 8610C a treves de inyeccion

liquida manual.

OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

o Validar el método analitico BTEX por GC con diferentes matrices en el laboratorio
LABSU.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

o Analizar estadisticamente los parametros de validacion establecidos por el SAE y los
procedimientos internos del laboratorio LABSU.

o Comparar los resultados obtenidos por el método de la bolsa de tedlar con la resina
Amberlite XAD2 en la matriz de emisiones a la atmoésfera por GC para BTEX

o Establecer la incertidumbre del método BTEX para diferentes matrices por GC en el
laboratorio LABSU.



CAPITULO |

1. MARCO TEORICO REFERENCIAL

1.1. Hidrocarburos aromaticos

Son compuestos con propiedades asociadas al nicleo del benceno, estos compuestos tienen seis
grupos hidrocarbonados, cada uno de los cuales esta unido a un vértice del benceno, formando un
hexagono. Los principales representantes son: benceno, tolueno, etilbenceno y xileno (m-xileno,
o-xileno, p-xileno), también conocidos como BTEX, que se caracterizan por ser volatiles a

temperaturas de 20-25°C (Altamirano,2017, p.14).

Tabla 1-1: Identificacién quimica de los BTEX

Compuestos Sinénimos Formula estructural

Benceno
Benzol, Hidruro de fenilo

&

Tolueno CHy

Toluol, Metilbenzol

s

Etilbenceno Hy

Feniletano

ad

m-Xileno CH

m-Dimetilbenceno,

1,3-Dimetilbenceno,
m-Metiltolueno

3

O

CHs
p-Xileno p-Dimetilbenceno, CHs
1,4-Dimetilbenceno,
p-Metiltolueno
CHs
o-Xileno o-Dimetilbenceno CH;

1,2-Dimetilbenceno, CH
o-Metiltolueno 3

Fuente: ALTAMIRANO, 2017.
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.



1.2. Propiedades fisicas y quimicas de los BTEX

Se caracterizan por tener un peso molecular bajo y tener la estructura plana caracteristica de las
moléculas aromaticas, lo que afecta sus propiedades fisicas, la densidad ya que son méas grandes

que los compuestos alifaticos y sus puntos de fusidn y ebullicidn. (Pérez, 2015, pp.1-2).

Tabla 2-1: Propiedades fisicas y quimicas de los BTEX

Etilbencen . . )
Benceno Tolueno m-Xileno p-Xileno o-Xileno
]
oy [ CHy T CHy
Estructura
CHs CHs CHs
Formula
C6H6 C7H8 C8H10 C8H10 C8H10 C8H10
molecular
Masa molecular 78,112 92,139 106,165 106,165 106,165 106,165
Liquido
incoloro a Liquido Liquido Liquido Liquido Liquido
Estado
amarillo incoloro incoloro incoloro incoloro incoloro
claro
T fusion (°C) 5,49 -94,95 -94,96 -47,8 -13,25 -25,0
T ebullicion
“C) 80,09 110,63 136,19 139,12 138,37 1445
Densidad
0,8765 0,8668 0,8626 0,8596 0,8566 0,8802
(g/cm3)
Solubilidad en
agua (25°C en 1,79 0,53 0,17 0,16 0,16 0,18
g/L)
Fuente: PEREZ, 2015.

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.



Tabla 3-1: Fuentes de BTEX

BTEX Origen Natural Origen Atrtificial
Emisiones de gases volcanicos, L i
) ] ) Refinacion  del  petrdleo y
Benceno incendios forestales, petréleo crudo, .
) o petroquimica
carbon, humo del cigarrillo
Manufactura de la gasolina y otros
combustibles a partir del petréleo
Tolueno i ) . crudo; en la manufactura de coque a
Petréleo crudo y arbol de Told . i
partir del carbén 'y como
subproducto del estireno.
) Alquitran de carbén y petréleo | Productos manufacturados como
Etilbenceno . o )
crudo. tintas, pesticidas y pinturas.
Isébmeros del Xileno Petréleo y alquitran Se producen a partir del petréleo.

Fuente: PEREZ, 2015.

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Tabla 4-1: Usos de los BTEX

COMPUESTOS

USOS

Benceno

En la industria farmacéutica y quimica como material de partida e intermediario en
numerosos productos quimicos; en la produccion de etilbenceno, cumeno y
ciclohexano; como componente de la gasolina sin plomo debido a sus caracteristicas
antidetonantes; como disolvente en productos como pinturas comerciales e
industriales, cementos de caucho, pegamento, removedores de pintura, cuero
artificial y productos de caucho; fabricacion de calzado, ciertos tipos de gomas de

alfombras, detergentes de alfombras, ceras para muebles, disolventes y diluyentes.

Tolueno

Fabricacion de pinturas, diluyentes de pinturas, barniz para ufias, lacas, adhesivos y

cauchos, en la imprenta y curtido de cueros.

Etilbenceno

En la fabricacion de estireno, también es usado en combustibles como gasolinay lo
contienen las pinturas, tintas, plaguicidas, sustancias para pegar alfombras, barnices,

productos de tabaco, productos para automoviles.

Xileno

Como disolvente en la imprenta, industrias de caucho y cuero, como agente de
limpieza, diluyente de pinturas y barnices; se encuentra en pequefias cantidades en
combustibles de aviones y gasolina, también se usa, aunque en menor grado en las
industrias quimicas, de plastico y de fibras sintéticas y como ingrediente en
revestimiento de telas y papeles. Los isémeros del xileno se usan en la manufactura

de ciertos polimeros como por ejemplo el plastico.

Fuente: PEREZ, 2015.

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.




Tabla 5-1: Efectos en la salud BTEX

COMPUESTOS

EFECTOS

Benceno

La exposicion breve (5 a 10 minutos) a niveles muy altos de benceno en el aire
(10,000 a 20,000 ppm) puede producir la muerte. Niveles mas bajos (700 a 3,000
ppm) pueden producir letargo, mareo, aceleracion del latido del corazén, dolor
de cabeza, temblores, confusion y pérdida del conocimiento. La ingestién de
alimentos o bebidas que contienen niveles altos de benceno puede producir
vomitos, irritacion del estdmago, mareo, somnolencia, convulsiones,
aceleracion del latido del corazdn, comay la muerte. Al derramar benceno sobre
piel, puede sufrir enrojecimiento y ulceracién. El contacto con los ojos puede
causar irritacion y dafio de la cornea. Las personas que respiran benceno durante
periodos prolongados pueden sufrir dafios de los tejidos que producen las células

de la sangre, especialmente la médula de los huesos.

Tolueno

El efecto principal del tolueno es sobre el cerebro y el sistema nervioso, pero se
ha observado que animales expuestos a cantidades moderadas o altas de tolueno
también pueden experimentar efectos adversos en el higado, los rifiones y los
pulmones. Los estudios en trabajadores y animales expuestos al tolueno
generalmente indican que el tolueno no produce cancer. La IARC y el DHHS
no han clasificado al tolueno en cuanto a carcinogenicidad. De igual manera, la
US EPA ha determinado que el tolueno no es clasificable en cuanto a su

carcinogenicidad en seres humanos

Etilbenceno

La exposicion breve a niveles altos de etilbenceno en el aire puede producir
irritacion de los ojos y la garganta. La exposicion a niveles mas altos puede
producir mareo. También se ha encontrado que exposiciones a concentraciones
relativamente bajas de etilbenceno producen dafio irreversible del oido interno,
audicion y dafio en los rifiones. La IARC ha determinado que el etilbenceno es

posiblemente carcinogénico en seres humanos.

Xileno (m-Xileno, p-Xileno, o-
Xileno

La exposicion breve a niveles altos de xileno puede producir irritacion de la piel,
los o0jos, la nariz y la garganta, dificultad para respirar, alteracion de la funcion
pulmonar, retardo de la reaccion a estimulos visuales, alteraciones de la
memoria, malestar estomacal, y posiblemente alteraciones del higado y los
rifiones. La exposicion a grandes cantidades de xileno puede producir
alteraciones del higado, los rifiones, los pulmones, el corazon y el sistema
nervioso. La IARC y la US EPA han determinado que no hay suficiente
informacion para determinar si el xileno es carcinogénico y lo consideran no

clasificable en cuanto a carcinogenicidad en seres humanos.

Fuente: PEREZ, 2015.

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.




1.3. Resina Amberlite XAD2

La resina Amberlite XAD2 se caracteriza por su porosidad macrorreticular Gnica, su amplia
distribucion del tamafio de los poros y su gran area superficial (Tabla 6-1), asi como por su
estructura no iénica quimicamente homogénea que la distingue de la mayoria de los demas

adsorbentes. Tiene una durabilidad fisica excepcional y es estable hasta 200°C. (Supelco, 1997).

Tabla 6-1: Propiedades fisicas tipicas de la resina Amberlite XAD;

Apariencia Perlas duras, esféricas opacas
Sélidos 55%
Porosidad 0,41 ml de poro / gota de ml

Superficie (Min.):

Los 300m? / gramo

Didmetro medio de los poros: 90A
Verdadera densidad hiimeda: 1,02 g/ ml
Densidad esquelética 1,08 g/ ml

Densidad a Granel

40 libras / pie® (640 g/ L)

Tamafio de la particula

20-60 mesh

Fuente: SUPELCO, 1997.

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

1.4, Validacion

La validacién se basa en documentar, especificar, implementar y aprobar un proceso en el que se
verifica que un método proporciona resultados confiables. Para validar estos datos, se debe
realizar un analisis estadistico si el método cumple con sus especificaciones y el propdsito
previsto. Dependiendo de los criterios que rigen la calidad de los diferentes métodos, puede haber
varios resultados y varias metas al final del proceso. La definicion de analisis mas ampliamente
utilizada explica que la evidencia principal es la produccion de la trazabilidad de la
documentacion para que el procedimiento analitico logre resultados viables dentro de un tiempo

determinado y se ajuste a las especificaciones requeridas para mantener la calidad del método.
(Balseca, 2019, pp. 6-7).



Limite de deteccion (LD)
Es la concentracién del analito que proporciona una sefial en el instrumento significativa, diferente a
la sefial del blanco o ruido. (Miller,2002, p.125).

Limite de cuantificacion (LC)

Es la concentracion minima del analito a cuantificar.

Linealidad

Es empleada para obtener un rango de mediciones con concordancia unos con otros.

Exactitud
Son varias mediciones con un grado alto de concordancia entre el valor verdadero y el resultado
obtenido. (Skoog, 2014b, p.990).

Precision
Es el conjunto de resultados obtenidos bajo ciertas condiciones, siendo estos cercanos unos con

otros.

Repetibilidad
Los resultados de una medicién son obtenidos con el mismo método, el mismo operador, usando

el mismo instrumento en un corto intervalo de tiempo.

Reproducibilidad
Los resultados de una medicion se obtienen con el mismo método, con diferentes operadores,

diferentes equipos de medicion en diferentes laboratorios.

Selectividad
Es la tendencia de un método en responder de modo similar, exclusivamente con el analito

requerido.

Incertidumbre
Parametro asociado al resultado de una medida, que caracteriza la dispersion de los valores

asociados al mensurando. (MAGNUSSON & ORNEMARK, 2005, p.10).



1.5. Proceso de separacion en cromatografia de gases

Para producir la separacion de analitos gaseosos, se inyecta una pequefia cantidad de muestra y
se separa a alta temperatura por un flujo de gas nitrégeno inerte (fase movil); la corriente se pasa
a través de una columna cromatografica (fase estacionaria) que permite que los componentes de
la mezcla. Al ser separados por un mecanismo de particién, estos componentes eluyen de la
columna a intervalos de tiempo discretos y pasan a través de un sistema de deteccion, separados
responde hacia la pantalla de una computadora. El detector se mantiene a una temperatura mas

alta que la columna para que los analitos permanezcan gaseosos. (Harris,2007, p.579).

1.6.  Clasificacion de los limites maximos permitidos en cada matriz

Tabla 7-1: Limites permitidos de parametros quimicos del agua para consumo humano.

Parametro Limite permitido (mg/L)
Benceno 0,01
Tolueno 0,7
Xileno 05

Fuente: NTE INEN 1108, 2014.

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Tabla 8-1: Limites maximos permitidos del recurso suelo

Parédmetro Limite permitido (mg/kg)
Benceno 0,03
Tolueno 0,08
Xileno 01

Fuente: MINISTERIO DEL AMBIENTE, 2015.

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Tabla 9-1: Limites maximos permitidos para emisiones a la atmésfera

Fuente Tipo de combustible Limite maximo permisible
(mg/Nm?) COV’'S

Diésel 10

Calderos, Hornos y Gas (GLP) 3
Calentadores

Bunker o Crudo 10

Fuente: MINISTERIO DEL AMBIENTE, 2015
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.



Tabla 10-2: Limites maximos permitidos para emisiones a la atmdsfera

. ] Limite maximo permisible
Fuente Tipo de combustible
(mg/Nm3) COV'S
Diésel 10
Motor de Combustién Interna Gas (GLP) 5
Bunker 10

Fuente: MINISTERIO DEL AMBIENTE, 2015.

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Tabla 11-3: Limites maximos permitidos para emisiones a la atmdsfera

Fuente
) ) Limite maximo permisible
Tipo de combustible
(mg/Nm?) COV'S
) Diésel 10
Turbina
Gas (GLP) 5
Fuente: MINISTERIO DEL AMBIENTE, 2015.
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
1.7.  Hipbtesis
1.7.1. Hipotesis Alternativa
o Ha: Puedo validar el método analitico BTEX por GC con diferentes matrices en el
laboratorio LABSU.
1.7.2. Hipotesis Nula
o Ho: Los anélisis estadisticos se realizan de acuerdo con los pardmetros de validacién

establecidos por SAE y los procedimientos internos del laboratorio LABSU.

o Ho: Existe menor recuperacion de BTEX alcanzando los limites permisibles en la matriz
de emisiones a la atmosfera con Amberlite resina XAD,, por GC que la metodologia
bolsas tedlar.

. Ho: En el laboratorio de LABSU, la incertidumbre de los métodos BTEX validados se

puede determinar mediante GC de diferentes matrices.

10



1.8. Identificacion de las Variables

1.8.1. Variable Dependiente:

Validacion de pardmetros en BTEX utilizando diferentes matrices en el laboratorio de

LABSU.

1.8.2. Variables Independientes:

BTEX en las matrices de aguas, suelo y emisiones a la atmosfera por GC SRI 8610C.

1.9. Lugar de estudio

La investigacién se llevé a cabo en el area cromatografica perteneciente al laboratorio LABSU,
ubicado en las instalaciones de la Vicariato Apostélico de Aguarico en la Provincia de Orellana,

Estado Francisco de Orellana, Avenida Alejandro Labaka y Fray Pastor de Villarquemado.
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Avenida de Villaguenado Ambiental Labsu

Figura 1-1: Mapa ubicacion del Laboratorio LABSU

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021
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CAPITULO II

2. MARCO METODOLOGICO

2.1. Plan de validacion

LABSU considero conveniente validar los métodos analiticos BTEX basados en los siguientes
métodos: EPA METHOD 5030C “PURGE-AND-TRAP FOR AQUEOUS SAMPLES”, EPA
METHOD 5035A “CLOSED-SYSTEM PURGE-AND-TRAP AND EXTRACTION FOR
VOLATILE ORGANICS IN SOIL AND WASTE SAMPLES ”. Manual SRI Instruments 8610C Gas
Chromatography Systems, con las modificaciones pertinentes.

2.2. Necesidad analitica

LABSU ha establecido validar un procedimiento especifico para la determinacion de BTEX
eligiendo el método mas adecuado para satisfacer las necesidades de servicio requeridas por los
clientes en: agua, suelo y emisiones a la atmdsfera; cumpliendo con la NTE-INEN ISO/IEC
17025:2018, SAE CR GAO01, NTE INEN 1108, Acuerdo Ministerial 097 ANEXO 2 DEL LIBRO
VI DEL TEXTO UNIFICADO DE LEGISLACION SECUNDARIA DEL MINISTERIO DEL
AMBIENTE: NORMA DE CALIDAD AMBIENTAL DEL RECURSO SUELO Y CRITERIOS
DE REMEDIACION PARA SUELOS CONTAMINADOS y ANEXO 3 DEL LIBRO VI DEL
TEXTO UNIFICADO DE LEGISLACION SECUNDARIA DEL MINISTERIO DEL
AMBIENTE NORMA DE EMISIONES AL AIRE DESDE FUENTES FIJAS.

12



Tabla 1-2: Fijacion de objetivos matriz agua

Parametros

Obijetivo Establecido

Selectividad / Especificidad

Determinar BTEX en cada componente para muestras de Agua y
aplicar todas las consideraciones que se enuncia en el método SRI
Instruments 8610C Gas Chromatography Systems, conociendo las
interferencias que pueden causar a la medicién.

Linealidad/Funcion respuesta

Elaborar curva de calibracién, y el coeficiente de correlacion 1>0,995.

Limite de deteccion

0,0040mg/L Benceno, Tolueno, o-Xileno; 0,0080mg/L m, p-Xileno

Limite de cuantificacion

0,0120 mg/L Benceno, Tolueno, 0-Xileno; 0,0240 mg/L m, p-Xileno

Precision (repetibilidad y/o
reproducibilidad)

SR <20% en CV en todos los niveles.

Exactitud

80 -120% recuperacion en todos los niveles.

Incertidumbre

U < 40% en todos los niveles con un intervalo de confianza de al
menos 95,45%

Intervalo de trabajo

0,0120 — 0,0600 mg/L Benceno, Tolueno, o-Xileno; 0,0240 — 0,1200
mg/L m, p-Xileno

Fuente: Plan de Validacion de Métodos de Ensayo LABSU, 2021.

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Tabla 2-1: Fijacion de objetivos matriz suelo

Parametros

Obijetivo Establecido

Selectividad / Especificidad

Determinar BTEX en cada componente para muestras de Suelo y

aplicar todas las consideraciones que se enuncia en el método SRI
Instruments 8610C Gas Chromatography Systems, conociendo las
interferencias que pueden causar a la medicidn.

Linealidad/Funcién respuesta

Elaborar curva de calibracion, y el coeficiente de correlacion
1>0,995.

Limite de deteccién

0,010mg/L Benceno, Tolueno, o-Xileno; 0,019mg/L m, p-Xileno

Limite de cuantificacion

0,029 mg/L Benceno, Tolueno, 0-Xileno; 0,058 mg/L m, p-Xileno

Precision (repetibilidad y/o
reproducibilidad)

SR <20% en CV en todos los componentes

Exactitud

80-120% recuperacion en todos los niveles.

Incertidumbre

U <40% en todos los niveles con un intervalo de confianza de al
menos 95,45%

Intervalo de trabajo

0,0290 -0,2080 mg/kg (Benceno), (Tolueno), (o-Xileno); 0,0580 —
0,4160 mg/kg (m, p-Xileno)

Fuente: Plan de Validacion de Métodos de Ensayo LABSU, 2021.

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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Tabla 3-2: Fijacion de objetivos matriz emisiones a la atmésfera

Parametros Obijetivo Establecido

Determinar BTEX en muestras de emisiones a la atmésfera y
aplicar todas las consideraciones que se enuncia en el método SRI
Instruments 8610C Gas Chromatography Systems, conociendo las
interferencias que pueden causar a la medicion.

Elaborar curva de calibracion, y el coeficiente de correlacion

Selectividad / Especificidad

Linealidad/Funcion respuesta

r>0,995.
Limite de deteccién 33,0059 mg/kg
Limite de cuantificacién 60,0000 mg/kg
Precision (repetibilidad y/o
reproducibilidad) SR <20% en CV en todos los niveles

Exactitud L .
80- 120% recuperacion en todos los niveles.

U <40% en todos los niveles con intervalo de confianza de al
menos el 95,45%.

Incertidumbre

Intervalo de trabajo 60,0000-600,0000mg/kg
Fuente: Plan de Validacion de Métodos de Ensayo LABSU, 2021.

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

2.3. Meétodo para la determinacion de BTEX

Se establecio 5 niveles de concentracion en funcion respuesta instrumental (cinco estdndares mas
un blanco) dentro del rango de trabajo, cada nivel por triplicado, en condiciones de repetibilidad.
La exactitud (recuperacién) de los materiales de referencia certificados se determiné a 3 niveles
de concentracion en diferentes matrices y sus correspondientes blancos, con tres repeticiones para
cada nivel. Para determinar la exactitud (recuperacion) de las comprobaciones intermedias en la
curva de calibracion, los estandares se midieron a 2 niveles de concentracion establecidos dentro
del rango de trabajo, cada nivel por triplicado. El disefio anterior se repitio en tres dias diferentes

en condiciones reproducibles.

2.4. Disefio de Preparacion

Tres de cada una, preparadas cada dia en condiciones de repetibilidad, lo que supone un total de

unidades de 36 por dia:

o 1 x 3 = 3 blancos

o 5 x 3 = 15 patrones

o 2 x 3 = 6 patrones (verificaciones intermedias)
o 1 x 3 = 3 blancos matrices

o 3 x 3 = 9 materiales de referencia
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2.5. Procesamiento

Simultaneo de las 36 unidades cada dia (en condiciones de repetibilidad)

Las submuestras deberan seguir el método completo (al menos los materiales de referencia).

2.6. Funcion respuesta

La funcion de respuesta del instrumento (de un sistema de lectura), a menudo se denominada linea
de calibracidon. Durante cada dia, las lecturas que se obtuvieron de la submuestra, por regresion
lineal x: valor asignado / y: lecturas obtenidas de patrén y blanco. Diariamente se determinaron
las preferencias por ajuste y los intervalos de confianza para los coeficientes de regresion y la
funcion de respuesta.

En la determinacion la exactitud cada nivel de recuperacion deben ser similares en materiales

estandar y de referencia.

2.7. Tratamiento estadistico
Andlisis lineal: minimos cuadrados, se realiz6 un ANOVA simple (de dos factores anidados
homogéneo) sobre los resultados obtenidos para obtener precision nivel por nivel. Obteniendo el

limite de deteccion y cuantificacion, intervalos de trabajo e incertidumbres asociadas con cada

nivel.

2.8. Materiales, equipos y reactivos.

2.8.1. Materiales

o Pipetas Pasteur de 6 mm

o Columna Cromatografica: 60m*0,53mmID MXT-1 0,5 (Crossbond dimethyl
polysiloxane).

. Pipetas Volumétricas: 0.5, 2, 3, 4, 10ml

o Metanol 99.9%

o Probeta 50 ml

. Matraces aforados de 10, 25, 100 ml

o Balones esmerilados 24/40

o Filtro de membrana de Nylon 47 mm @ — 0,45 pm

. Viales ambar 1,5 ml
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o Sulfato de sodio anhidro Na2S04, granular: calentamiento a 130°C durante 24 horas

o Membrana de filtraciéon 17mm — 0,45um

2.8.2.  Equipos

o Cromatografo de gases SRI 8610C EI-203

o Software PeakSimple-PeakSimple

o Detectores: FID

o Generador de Hidrogeno PEAK SCIENTIFIC
. Inyeccion HEWLETT PACKARD 10 pl

o Equipo de Rotavapor, EI/87

o Equipo de Filtracion de agua Ultra Pura, E1/86
o Sistema de filtracion

2.8.3. Reactivos

o Metanol 99.9%
o Diclorometano 99.9%
o Estandar Certificado BTEX (Aromatic Hydrocarbons Mix11, Lot: G144703ME)

2.9. Metodologia

Los métodos implementados en el desarrollo de esta validacién fueron: “METHOD 5030C
PURGE-AND-TRAP FOR AQUEOUS SAMPLE”, METHOS 5035% “CLOSED-SYSTEM
PURGE-AND-TRAP AND EXTRACTION FOR VOLATILE ORGANICS IN SOIL AND WASTE
SAMPLES” y el Manual SRI Instruments 8610C Gas Chromatography Systems junto con el

control de documentacion y registros internos del laboratorio.

2.10. Preparacion de Soluciones

2.10.1. Preparacion de la Solucién Madre

Se uso una ampolla BTEX de 1ml de concentracion de 12 0000ppm, fue aforado con metanol, en
un balén de 100 ml se obtuvo una solucion madre de 120,00ppm. Los BTEX son compuestos

volatiles y fotolabiles y debe almacenarse en un ambiente oscuro y estable sin cambios en T. Para
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conservar la solucion, manténgala a una T de 20-30 °C y cubrir completamente el matraz con

aluminio.

2.10.2. Preparacion de los Puntos de la curva en Agua y Emisiones a la atmdésfera

Con la solucion madre de 120 ppm, se ocupd 5 alicuotas de diferentes volumenes: 2,5 ;3,0 ;10,0;
5,0; 100,0 aforando con metanol al 99,9 % en matraces de 25, 10, 25, 10, 100 ml. Para obtener
los puntos de la curva: 12, 36, 48, 60, 120 ppm.

2.10.3. Preparacion de los Puntos de la curva en la matriz Suelo

De la solucion madre de 120 ppm, se tomaron 5 volimenes: 3,5; 7,5; 1,0; 1,5; 2,5 ml, aforados
con metanol al 99,9 % en matraces de 100, 100, 10, 10, 10 ml para obtener puntos de curva: 4,2;
9; 12;18; 30 ppm.

2.10.4. Preparacion de los Puntos de VI en matriz Agua y Emisiones a la atmésfera

A partir de la solucion madre de 120 ppm se utilizaron 2 alicuotas de voliumenes de 2,0y 7,5 ml,
se aforo en un matraz de 10 ml con metanol al 99,9 % para obtener puntos de verificacion: 24 y

90 ppm.

2.10.5. Preparacion de los Puntos de VI en matriz Suelo

Se tomaron 2 alicuotas con volumenes de 5,0; 2,0 ml de la solucion madre que fue 120 ppm,
aforados con metanol al 99,9 % en matraces de 10 y 100 ml para obtener puntos de verificacion:

6, 24 ppm.

2.10.6. Preparacion de la muestra fortificados matriz Agua

Las muestras utilizadas para validar matrices en agua fueron: consumo, natural y residual. Las
muestras fortificadas se prepararon a partir de puntos de curva, calculando la concentracion de
los fortificados adicionando en una matriz sin analitos, utilizando 500 ml de agua por cada
muestra y afiadiendo 1,5 ml en los puntos: 24, 36, 120 ppm siendo los puntos bajo, medio, alto

de la curva, respectivamente estableciendo resultados en mg/L.
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2.10.7. Preparacion de la muestra fortificado) matriz Suelo

La arcilla se utiliz6 para la matriz del suelo, etiquetando tres muestras. Cada fortificado se prepard
a partir de los puntos de la curva y se calculé la concentracion del fortificado afiadido a la matriz
sin analito. A cada muestra se le afiadio 2 g de arcilla con 1,5 ml de los puntos: 4,2, 9, 30 ppm

bajo, medio y alto de la curva reflejando datos en mg/Kg.

2.10.8. Preparacion de la muestra fortificados matriz Emisiones a la atmdsfera

Y en la matriz emisiones a la atmdsfera se utilizaron tres muestras de resina Amberlite XAD; las
cuales fueron etiquetadas. Las muestras fortificadas se prepararon a partir de puntos de curva, y
la concentracion de las muestras fortificadas se calculé mediante la adicion de matriz sin analito.
Para cada muestra se usaron 2g de resina Amberlite XAD; y estas muestras fueron fortificadas
con 1,5ml de los puntos: 12, 48, 120ppm bajo, medio y méas alto de la curva, obteniendo

concentraciones en mg/kg.

2.11. Condiciones del equipo e interpretacion del cromatograma

2.11.1 SRI Instruments 8610C Gas Chromatography

Para utilizar el cromatdgrafo, se deben mantener las condiciones éptimas para el dispositivo SRI
Instruments 8610C Gas Chromatography a una temperatura de 20-30°C y una humedad relativa

de 40-80%. El gradiente de temperatura para identificar los compuestos BTEX es:

Tabla 4-2: Condiciones de temperatura en la columna cromatografica

T Tiempo Rampa T final
de inicio °C Min °C/min °C
50,00 7,0 8,0 130,00
130,00 4,0 8,0 160,00
160,00 5,0 8,0 200,00
200,00 2,0 0,0 0,0

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Al inicio de la validacion se debe purgar el equipo con un blanco (metanol 99,9%) La fase mdvil
fue nitrégeno con una P de 20 psi. El caudal de la fase mdvil fue de 25ml/min, y el tiempo de
corrida cromatografica fue de 36,75min. Bajo estas condiciones, se realiz la validacion en

diferentes matrices.
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2.11.2. Columna Cromatogréafica: MXT-1
Es una columna capilar ideal para uso con hidrocarburos por su resistencia y larga vida, esta
disefiada con silice fundida y acero inoxidable recubierto, y presenta una cubierta fija recubierta

de polisiloxano en fase menos polar.

Tabla 5-2: Caracteristicas de la Columna MXT-1

Diametro 0,53mm

Pelicula 0,50um

Longitud 60m
Temperatura inicial 50°C

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Tabla 6-2: Condiciones del detector FID

Gas Flujo
Aire 25 ml/min
Hidrdgeno 25ml/min
Temperatura del detector 255 °C

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

2.11.3. Cromatograma

El dispositivo SRI INSTRUMENTS 8610C Gas Chromatography es conectado al software Peak
Simple que muestra los cromatogramas de: Benceno, Tolueno, Etilbenceno y los isémeros del
Xileno ejecutados durante 36,75 minutos en tiempo real. EI método creado, denominado Prueba
Liguido 1.CON, facilita el trabajo de ajuste del tiempo final del cromatograma, el tiempo de
retencion del analito, el nombre del archivo y los parametros de integracion a utilizar. Para obtener

resultados fiables, se verifico la sensibilidad de deteccion de los picos con:

Tabla 7-2: Condiciones de operacion Peak Simple

Cima 95,00%

Linea base 10,00%
Avrea de rechazo 10,00
Peso estandar 1,00
Peso de la muestra 1,00

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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Después de verificar las condiciones de operacion se procedio a inyectar 2ul de cada una de las

muestras que incluyo blancos, puntos de curva, verificaciones intermedias y fortificados.

2.11.4. Interpretacion del Cromatograma

El software Speak Simple permite expresar en areas los valores obtenidos en el detector, mediante
una curva de calibracién preparada previamente, por regresion lineal con los parametros
necesarios para calcular las concentraciones ocupadas respectivas a cada matriz: agua, suelo,
emisiones la atmdsfera durante la validacién y las muestras fortificadas. Los resultados se
obtienen como el area bajo la curva (FU), que se debe ingresar en una hoja de célculo, y se
calculan los valores de concentracion total de BTEX (en mg/l) para las muestras de agua, los

valores para suelo y emisiones a la atmésfera son mg/kg segun la Ecl.

2.12. Validacion del método

La validacion consistio en tres matrices: agua, suelo y emisiones atmdsfera, se establecié un
disefio experimental homogéneo con dos factores completamente anidados, con tres niveles de
concentracion: baja cerca del limite de cuantificacion en la muestra, media cerca del valor més

esperado, alta: nivel cercano al méaximo del rango de trabajo.

Tabla 8-2: Puntos de curva en las matrices de Agua y Emisiones a la atmésfera

Tamario de Unidad Experimental
Tratamiento Cadigo Repeticiones | Dias (TUE) Total (TUE)
12 ppm C12 9 3 2ul 54ul
36 ppm C36 3 2ul 54ul
48 ppm C 48 9 3 2ul 54ul
60 ppm C60 9 3 2ul 54ul
120 ppm C 120 9 3 2ul 54ul
Total 162 ul

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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Tabla 9-2: Puntos de curva en la matriz de Suelo

Tamanfo de Unidad Experimental
Tratamiento Cadigo Repeticiones | Dias (TUE) Total (TUE)
4,2 ppm c12 9 3 2.ul 54ul
9 ppm C36 3 2.ul 54ul
12 ppm C48 9 3 2.ul 54ul
18ppm C60 9 3 2 ul 54ul
30 ppm C 120 9 3 2.ul 54ul
Total 162 ul
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 10-2: Puntos de VI en las matrices de Agua y Emisiones a la atmdsfera
Tamafio de Unidad
Tratamiento Cadigo Repeticiones Dias Experimental (TUE) Total (TUE)
24 ppm V124 9 3 2ul 54ul
90ppm V190 9 3 2ul 54ul
Total 108 ul
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 11-2: Puntos de VI en la matriz de Suelo
Tamafio de Unidad Total
Tratamiento Codigo Repeticiones Dias Experimental (TUE) (TUE)
6 ppm VI 6 9 3 2ul 54ul
24ppm VI 24 9 3 2ul 54ul
Total 108 ul
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 12-2: Puntos de Fortificados en muestras de Agua
Tamario de Unidad Total
Tratamiento Caddigo Repeticiones Dias Experimental (TUE) (TUE)
24ppm spk agua 0.012ppm 9 3 2ul 54 ul
36ppm spk agua 0.180ppm 9 3 2ul 54 ul
120ppm spk agua 0.360ppm 9 3 2ul 54 ul
Total 162ul

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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Tabla 13-2: Puntos de Fortificados en muestras de Suelo

Tamario de Unidad

Experimental

Tratamiento Cadigo Repeticiones Dias (TUE) Total (TUE)
4.2ppm spk agua 0.175ppm 9 3 2 ul 54 ul
9ppm spk agua 0.375ppm 9 3 2.ul 54 ul
30ppm spk agua 1.250ppm 9 3 2.ul 54 ul
Total 162ul
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 14-2: Puntos de Fortificados en muestras de Emisiones a la atmdsfera
Tamafio de Unidad
Experimental
Tratamiento Cadigo Repeticiones Dias (TUE) Total (TUE)
12ppm spk resina 10ppm 9 3 2ul 54 ul
48ppm spk resina 240ppm 9 3 2.ul 54ul
120ppm spk resina 600ppm 9 3 2.ul 54 ul
Total 162ul

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

2.13.

Parametros de Validacion

Para realizar la validacion se basé en los siguientes parametros:

. Linealidad

. Limite de cuantificacion
. Limite de deteccion

o Reproducibilidad

. Precision

. Incertidumbre

2.13.2. Linealidad

Ejecute 3 curvas de calibracion por dia y use ecuaciones de linea recta para obtener valores para
el intercepto, la pendiente y el coeficiente de correlacion lineal de las variables, si los valores son
iguales 0 mayores que r > 0,995, como criterio de aceptacion para cada individuo Componente

BTEX de cada dia, para Curva Global en la matriz de emisiones diarias a la atmosfera con valores

iguales o superiores a r > 0,995. La ecuacion utilizada para la estimacion lineal es:
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y=a-+bx
Ec.l

Donde:

y= Factor respuesta del equipo en areas
x= Concentracion en ppm de BTEX

b= Pendiente de la linea recta

a= Intercepto

Se prepararon cinco puntos sobre la curva y dos puntos intermedios de verificacion analizados
por el cromatdégrafo de gases SRI 8610C, utilizando Ec. 1, para obtener la concentracién en
funcidn de la respuesta preparada para cada punto establecido. Los cromatogramas obtenidos de
las curvas durante 3 dias se muestran en el Apéndice A (Componentes). Los valores utilizados
para trazar una curva de calibracion por triplicado de 3 dias en condiciones de repetibilidad y

reproducibilidad se muestran en la Tabla 3-1.

Tabla 15-2: Modelo de Estimacion Lineal

X y= Lecturas obtenidas factor respuesta del equipo

Nivel concentracion
(ppm) Dial Dia 2 Dia 3
C12
V24
C36
C 48
C 60

V90 Valores de los pares (X, Y) obtenido cada uno por triplicado en cada dia para realizar la

C 120 curva de calibracion

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Para confirmar que la curva de calibracion se ajustaba a la estimacion lineal de la Ecuacion 1, se
calcularon los valores de la interseccion, la pendiente y el coeficiente de correlacion, lo que resultd
mayor de 0,995 para las curvas individuales de cada compuesto y en sumatoria BTEX. La
desviacion de puntos individuales de la linea recta es el resultado de un error de medicidn. Segun
el método de los minimos cuadrados, la linea debe pasar por el centro de gravedad del punto (x,
y). Para la aplicacion y fines practicos del método se determinan tres cantidades: Sxx, SyyY Sxy,

siendo las dos primeras la suma de cuadrados de las desviaciones de los valores individuales x e
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y de la media y siendo la tercera los valores individuales x y y. La suma de los productos de las

desviaciones de la media, se expresan mediante las siguientes ecuaciones:

Sxx = Z(xi —x)? = z xi% — (2;1')2

Ec.2
Syy = Z(yi -y’ = Z yi? = —(Z;l)
Ec.3
Sxy = Z(xi - x)(yi—y) = Z xiyi — w
Ec.4

Xi, Yi son pares de datos individuales, N es el nimero de logaritmos de datos utilizados para

construir la curva de calibracion, y x, y son los valores medios de las variables, es decir:

f=¥ y y= % Ec.6

A partir de las expresiones S xx, S yy y S xy se pueden determinar las siguientes ecuaciones:

La pendiente b de la recta:

p=2 Ec.7
Sxx

Ordenada en el origen o interseccion:

a=9y—bx Ec.8

Desviacion estandar de la regresion:

Sxy—b>S.
Sr = /u Ec.9
N-2

Coeficiente de correlacion:

Sxy
= — Ec.l
 Sxx*Syy c.10
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2.13.3. Limite de Deteccién

Para el limite de deteccidn en cada matriz, ejecute 3 blancos y exprese los datos de concentracién
en ppm y area. Los datos se someten a una regresion lineal y deben presentarse con un nivel de

confianza del 95 %.

¥Yp = a+x3Sy,
Ec. 11
yp = a+b(xp)
Ec. 12
Donde:
a= Intercepto
yg=Factor respuesta del blanco en areas
b= Pendiente

xp= Concentracion (mg/L) del limite de deteccidn de la muestra.

2.13.4. Limite de Cuantificacion

Se obtuvo por regresion lineal con un nivel de confianza del 95 %, eliminando los valores de

concentracion que eran inferiores al 3 % del resultado.

yp = a+x10S,,

Ec.13
¥y = a+b(xp)
Ec.14
_JYp—a
(xg) = b
Ec.15

Donde:

a= Intercepto

yg= Respuesta del blanco en éareas
b= Pendiente

xg=Concentraciéon (mg/L) del limite de deteccion de la muestra
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2.13.5. Precision

La precision del método se determind en condiciones de repetibilidad y reproducibilidad entre
dias y los resultados obtenidos de las curvas de calibracion, verificaciones intermedias y
fortificados se determinaron mediante ANOVA (analisis de varianza de dos factores totalmente

anidados homogéneos) para cada concentracion.

Tabla 16-2: Modelo de analisis de varianza (ANOVA) en la curva de calibracion

Niveles de

Concentracion DIA

Observaciones 1 2 3
C1 L11 L21 L31
C2 L12 L22 L32
C3 L13 L23 L33
C4 L14 L24 L34
C5 L15 L25 L35

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Tabla 17-2: Modelo de andlisis de varianza (ANOVA) en niveles de VI
Niveles de

concentracion

Verificaciones

Intermedias DIA
Observaciones 1 2 3
VI 6 L16 L26 L36
VI7 L17 L27 L37

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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Tabla 18-2: Modelo de andlisis de varianza (ANOVA) en fortificados

Niveles de Concentracion
Fortificados DIA
Observaciones 1 2 3
F1 L18 L28 L38
F2 L19 L29 L39
F3 L20 L30 L40

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Para comparar el valor F obtenido de la tabla ANOVA con las medidas obtenidas. Se establecio

un coeficiente de variacion menor al 20% a cada nivel fortificado.

Tabla 19-2: Modelo de analisis de varianza

Analisis simple de la varianza
Origen Grados de Sumas de diferencias Diferencias cuadraticas medias
de la varianza libertad (v) cuadréticas (SDC) (DCM = SDC/v) (varianzas)
5 pcw, =32
Entre grupos _ _ B =
vg=k—1 SDCy ZZp(Li—L)Z VB
(Between) e
SDCy
Dentro del Sp —\2 bcMy, = v
grupo (Within) = =
SDC
pcM, = —%
Vi
Total v =k—1 SDCr = SDCy + SDCy,

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Donde:

v= Grados de libertad

k= NUmero de grupos

p= Numero de repeticion

n= Numero total de repeticiones

L= Numero de lecturas por dia
SDC=Suma de diferencias cuadraticas

DCM= Diferencias cuadraticas medias
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2.13.6. Repetibilidad

Consistio en repetir 3 veces al dia con el técnico encargado del area para garantizar la eficacia del

método. Calcular puntos de curva, comprobaciones intermedias y fortificados.

S, = /DCM,,

Ec.13

%CV, =

S

Ec.14
Donde:
DCMg= Diferencias cuadraticas medias entre grupos
DCM,,= Diferencias cuadraticas medias dentro de grupo
X= Promedio de los datos
p= Numero de repeticiones
Sr= Repetibilidad

2.13.7. Reproducibilidad

Se analizaron y calcularon los datos obtenidos para puntos de curva, verificaciones intermedias y
fortificados, se calculé la desviacion estandar de la reproducibilidad y el coeficiente de variacion,

conjuntamente la desviacion estandar del intercepto.

t P
Ec.15
Sg = /53 + 5?2
Ec.16
Sk
%CVR = =x100
X
Ec.17
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Donde:

S.= Desviacion estandar del intercepto

Sr= Desviacion estandar por reproducibilidad

p= Numero de repeticiones

%CV= Coeficiente de variacion de Reproducibilidad

2.14. Estadistico

Para verificar que los datos obtenidos durante la validacion son correctos, precisos y confiables,
creamos una hoja de calculo de Excel. También se utiliz6 la prueba de significancia F-Fisher para
verificar que no existieran diferencias significativas entre los datos obtenidos. Se realiz6 un
analisis estadistico de la varianza (ANOVA) para comparar las diferencias entre cada conjunto de

datos homogéneos.

2.15. Exactitud del método

Se calculdé la exactitud con los fortificados valorados a diferentes concentraciones conocidas y
determinando sus recuperaciones a partir de las areas obtenidas en los cromatogramas y
aplicandolas a la curva de calibracion. De acuerdo con la normativa interna establecida por SAE
y los criterios internos de aceptacién del laboratorio LABSU, es aceptable un rango de variacion

de 80% a 120%, lo que indica que la exactitud no supera el rango establecido.

_ Xobtenido *

%R 100

XTeorico

Ec. 18

2.16. Incertidumbre

La incertidumbre se obtiene a través de cada resultado obtenido, identificando, cuantificando y
combinando todas las fuentes de incertidumbre presentes en el método.

Cuando se obtienen todas las fuentes de incertidumbre y sus calculos, se combinan de acuerdo
con la ley de propagacion del error. Asi, se obtiene la incertidumbre estandar combinada (u), y

finalmente se calcula la incertidumbre extendida (U) del método. Para ello se debe multiplicar la

29



incertidumbre estandar por el factor de cobertura k, que en este caso es igual a 2, ya que es una

probabilidad del 95%.

2.17. Incertidumbre estandar por reproducibilidad
Sk
MR = ﬁ
Donde:

Sg= Desviacion estandar por reproducibilidad
n= Numero de datos

2.18. Incertidumbre estandar por repetibilidad
Sy
Donde:

Sr = Desviacion estandar por repetibilidad

n= NUmero de datos

2.19. Incertidumbre estandar a partir de certificados de calibracion

=l <

Donde:
U = Incertidumbre expandida

k = Factor de cobertura

2.20. Incertidumbre estandar a partir de tolerancia del material volumétrico

) = \[u(vcal)z+u(vtemp)2+u(vrep)2
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u(Vcal)

u(Veqr) = K
Ec.23
u(Veemp)
u(Vtemp) = %
Ec.24
u(Veep)
u(Vrep) = %
Ec.25
Donde:
u(V,.4)= Incertidumbre del valor de calibracion
u(Vtemp) = Incertidumbre del valor de temperatura
U(V¢p) = Incertidumbre del valor de repeticiones
k= Factor de cobertura
2.21. Incertidumbre estandar a partir del peso de la balanza analitica
uP(muestra) = /(uCal)? + (uRes)?
Ec.26
Cal = UCal
uctat = 2
Ec.27
R uRes
ures =
V3
Ec.28

Donde:

uCal = Incertidumbre de calibracion de balanza

uRes = Incertidumbre de resolucion
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2.22. Incertidumbre combinada

Hoon (V) = ¥ S (D)2
Donde:

[ . , R .
?”= Incertidumbre estandar de cada una de las variables involucradas

y = Concentracion de la variable
2.23. Incertidumbre expandida
U=kx*p(y)

u, = Incertidumbre combinada

k = Factor de cobertura
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CAPITULO Il

3. MARCO DE RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS

Los datos obtenidos durante la validacion analitica se prepararon a través de hojas de calculo de
Excel para cada valor, las cuales fueron tabuladas e interpretadas para beneficio del laboratorio
LABSU.

3.1. Linealidad

Las concentraciones de BTEX se determinaron mediante curvas de calibracion, repetidas durante
3 dias en condiciones de repetibilidad y reproducibilidad, con 5 concentraciones en la matriz agua
oscilaron entre 2,0, 6,0, 8,0, 10,0, 20,0 mg/L en cada componente benceno, tolueno, etilbenceno,
0 -xileno y en m, p-xileno 4,0, 12,0, 16,0, 20,0, 40,0 mg/L.

Las concentraciones en el suelo fueron: 0,7, 1,5, 2,0, 3,0, 50 mg/kg en benceno, tolueno,
etilbenceno, o-xileno; para m, p-xileno: 1,4, 3,0, 4,0, 6,0, 10,0 mg/kg, y en emisiones a la
atmosfera en BTEX: 12,0, 36,0, 48,0, 60,0, 120,0 mg/Kg usando el método de minimos
cuadrados.

Los resultados de concentracién, area y el area promedio usando 4 cifras significativas se

muestran a continuacion:
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Tabla 1-3: Resultados de linealidad en la matriz agua Benceno

CONCENTRACION Dial Dia 2 Dia 3 Promedio
Observaciones | (V. independiente)
22/07/2021 | 23/07/2021 | 24/07/2021
mg/L Area Area Area Area
1 0,0000 0,0000 0,0000 11,7802
2 0,0000 0,0000 0,0000 14,5966 2,93076
3 0,0000 0,0000 0,0000 0,000
4 2,0000 60,3508 60,0056 43,9703
5 2,0000 58,969 53,5492 56,9739 51,7607
6 2,0000 56,4736 38,827 36,7274
7 6,0000 146,205 144,8803 148,6691
8 6,0000 154,2206 140,699 139,6646 145,7876
9 6,0000 149,3422 147,4014 141,0068
10 8,0000 198,5163 179,4312 177,8983
11 8,0000 179,4312 175,442 182,3301 181,3834
12 8,0000 184,0762 178,5936 176,7323
13 10,0000 239,2304 243,044 247,78
14 10,0000 230,0976 223,3354 214,3909 231,3229
15 10,0000 226,3498 233,5974 224,0806
16 20,0000 482,2468 463,4466 436,828
17 20,0000 456,4072 448,8806 438,9664 451,3979
18 20,0000 466,133 440,1997 429,4734
a=6,3430 b= 22,3158
Sbh=0,8077 r=0,9976

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Tabla 2-3: Resultados de linealidad en la matriz agua Tolueno

CONCENTRACION Dia1l Dia 2 Dia 3 Promedio
Observaciones (Independiente)
22/07/2021 | 23/07/2021 | 24/07/2021
mg/L Area Area Area Area

1 0,0000 43,4045 41,4379 41,4784
2 0,0000 39,9376 38,8068 38,9751 39,54791
3 0,0000 38,7897 37,5236 35,5776
4 2,0000 101,527 101,656 95,0054
5 2,0000 99,9422 94,464 96,8192 97,16380
6 2,0000 97,526 94,5821 92,9523
7 6,0000 195,4425 190,8492 189,6151
8 6,0000 198,0221 186,9271 182,0454 190,60883
9 6,0000 194,8614 195,1033 182,6134
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Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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10 8,0000 249,0136 229,7797 230,2665
11 8,0000 229,7797 232,3484 236,9974 233,98612
12 8,0000 236,7828 230,6527 230,2543
13 10,0000 290,527 289,2822 295,034
14 10,0000 277,4977 267,1096 264,589 279,51949
15 10,0000 276,7294 281,5319 273,3746
16 20,0000 528,5203 521,574 490,01074
17 20,0000 499,1824 517,6938 492,284 507,88769
18 20,0000 515,2382 519,3346 487,1512
a=47,1708 b=23,1672
Sb=0,7083 r=0,9996
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 3-3: Resultados de linealidad en la matriz agua Etilbenceno
CONCENTRACION Dia 1 Dia 2 Dia 3 Promedio
Observaciones | (V. independiente)
22/07/2021 | 23/07/2021 | 24/07/2021
mg/L Area Area Area Area
1 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
2 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
3 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
4 2,0000 40,7272 40,9341 38,6908
5 2,0000 40,2313 38,4506 39,2966 39,1551
6 2,0000 38,6249 40,0218 35,4184
7 6,0000 120,0714 120,4862 117,0084
8 6,0000 121,7687 116,3814 112,7858 118,2949
9 6,0000 120,5497 120,4928 115,1101
10 8,0000 162,1383 163,3058 162,7994
11 8,0000 163,3058 161,3978 168,0615 163,5698
12 8,0000 166,3794 163,2948 161,4454
13 10,0000 200,9893 201,0472 204,868
14 10,0000 194,9974 187,4088 186,2884 195,0726
15 10,0000 193,8028 196,9794 189,2723
16 20,0000 399,443 391,7396 378,9578
17 20,0000 383,8888 381,2707 375,281 384,8352
18 20,0000 392,4778 381,5044 378,954
a= 19,2452 b=2,6082
Sb=0,4337 =0,9996




Tabla 4-3: Resultados de linealidad en la matriz agua m, p-Xileno

CONCENTRACION Dia 1l Dia2 Dia 3 Promedio
Observaciones | (V. independiente)
22/07/2021 | 23/07/2021 | 24/07/2021
mg/L Area Area Area Area
1 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
2 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
3 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
4 4,0000 87,143 86,7475 80,8392
5 4,0000 84,7288 81,1822 82,3087 82,6177
6 4,0000 83,0772 84,2207 73,3122
7 12,0000 260,5034 258,4008 250,4953
8 12,0000 263,905 250,7318 241,06 254,1642
9 12,0000 258,7937 259,6902 243,8972
10 16,0000 352,5426 352,9966 353,2603
11 16,0000 352,9966 348,4435 362,9357 354,1592
12 16,0000 361,6684 353,227 349,3618
13 20,0000 437,9948 434,0514 443,6608
14 20,0000 423,3738 405,188 399,2788 4215171
15 20,0000 416,5292 4245276 409,0494
16 40,0000 870,4866 844,835 810,1446
17 40,0000 829,6662 821,5771 805,772 830,3658
18 40,0000 850,4104 824,0328 816,3678
a=5,0070 b= 20,7911
Sb=0,4436 r=0,9996
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 5-3: Resultados de linealidad en la matriz agua o-Xileno
CONCENTRACION Dia1l Dia 2 Dia 3 Promedio
Observaciones (Independiente)
22/07/2021 | 23/07/2021 | 24/07/2021
mg/L Area Area Area Area
1 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
2 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
3 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
4 2,0000 47,4921 47,6331 44,3803
5 2,0000 47,3367 45,4232 45,1056 45,5895
6 2,0000 46,1117 46,338 40,485
7 6,0000 143,5393 141,29 136,6106
8 6,0000 145,5252 137,8846 133,9854 139,7312
9 6,0000 142,3769 141,6622 134,7064
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10 8,0000 189,5706 209,1309 203,2006
11 8,0000 209,1309 209,5686 201,7334 204,6922
12 8,0000 214,5226 204,026 201,3463
13 10,0000 240,7396 237,4901 221,6886
14 10,0000 233,4414 223,085 222,3774 229,8045
15 10,0000 228,0026 234,1999 227,2156
16 20,0000 473,4946 465,4515 443,2744
17 20,0000 451,914 449,0423 4448138 454,5885
18 20,0000 467,2008 450,1364 445,9691
a=4,8236 b= 22,7033
Sb=0,5429 r=0,9985
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 6-3: Resultados de linealidad en la matriz suelo Benceno
CONCENTRACION Dia 1 Dia 2 Dia 3 Promedio
Observaciones | (V. independiente)
23/08/2021 | 24/08/2021 | 25/08/2021
mg/L Area Area Area Area
1 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
2 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
3 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
4 0,7000 22,7478 26,3819 24,8084
5 0,7000 21,7108 24,4285 23,7986 24,1877
6 0,7000 23,9768 25,4818 24,3546
7 1,5000 46,9606 46,1569 44,7346
8 1,5000 46,092 47,2086 43,4977 45,4516
9 1,5000 45,7572 46,486 42,1711
10 2,0000 57,1282 57,462 54,2174
11 2,0000 55,1596 53,8737 52,7456 55,5499
12 2,0000 56,8626 58,2446 54,2552
13 3,0000 80,6252 82,8918 78,6251
14 3,0000 82,2356 82,2058 76,7868 80,5546
15 3,0000 81,5198 83,5106 76,591
16 5,0000 133,8818 129,6244 122,8932
17 5,0000 130,2048 132,1744 126,3867 129,0243
18 5,0000 129,0096 132,4806 124,5628
a= 25,2489 b= 4,4553
Sh=0,4860 r=10,9982

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

37




Tabla 7-3: Resultados de linealidad en la matriz suelo Tolueno

CONCENTRACION Dia 1 Dia 2 Dia 3 Promedio
Observaciones | (V. independiente)
23/08/2021 | 24/08/2021 | 25/08/2021
mg/L Area Area Area Area
1 0,0000 53,0846 47,2449 45,0291
2 0,0000 51,6361 50,2842 51,5796 50,7491
3 0,0000 52,7936 53,1206 51,9692
4 0,7000 65,7236 68,0294 61,0486
5 0,7000 62,4227 62,1422 61,6757 63,3744
6 0,7000 61,9039 65,9862 61,437
7 1,5000 88,3808 85,7376 81,1638
8 1,5000 86,7148 87,249 82,788 85,0332
9 1,5000 87,0394 86,289 79,9368
10 2,0000 96,6444 96,9892 96,6748
11 2,0000 95,2473 98,1233 91,9953 97,1461
12 2,0000 97,6596 105,5493 95,4314
13 3,0000 121,9282 123,9942 122,3486
14 3,0000 125,0903 125,763 123,3548 124,0756
15 3,0000 125,0173 129,3169 119,8674
16 5,0000 177,7962 170,87 166,7752
17 5,0000 171,3242 175,3785 167,7167 171,9782
18 5,0000 172,7776 177,7922 167,3736
a= 48,4632 b=24,7195
Sh=0,5249  r=0,9993
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 8-3: Resultados de linealidad en la matriz suelo Etilbenceno
CONCENTRACION Dia1l Dia 2 Dia 3 Promedio
Observaciones | (V. independiente)
23/08/2021 | 24/08/2021 | 25/08/2021
mg/L Area Area Area Area

1 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
2 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
3 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
4 0,7000 12,0342 11,929 10,7582
5 0,7000 10,2866 10,7498 11,8697 11,3927
6 0,7000 11,2272 11,86 11,8197
7 1,5000 29,836 25,6708 24,5164
8 1,5000 26,9309 26,3414 24,5976 25,8799
9 1,5000 26,157 25,8158 23,0532
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10 2,0000 34,467 33,8115 34,9548
11 2,0000 33,887 39,5359 30,8631 34,9621
12 2,0000 34,5932 39,37 33,1767
13 3,0000 53,6036 54,291 52,867
14 3,0000 56,5465 53,3302 53,8808 54,6086
15 3,0000 55,7378 56,3436 54,8768
16 5,0000 97,286 91,4027 89,2752
17 5,0000 93,8832 93,6653 93,2493 92,7747
18 5,0000 91,9251 94,9155 89,3696
a=-1,4086  b=18,6942
Sh=0,3502 r=0,9996
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 9-3: Resultados de linealidad en la matriz suelo m, p-Xileno
CONCENTRACION Dia1l Dia 2 Dia 3 Promedio
Observaciones | (V. independiente)
23/08/2021 | 24/08/2021 | 25/08/2021
mg/kg Area Area Area Area
1 0,0000 0,000 0,000 0,000
2 0,0000 0,000 0,000 0,000 0,0000
3 0,0000 0,000 0,000 0,000
4 1,4000 24,1674 28,436 21,0568
5 1,4000 22,7266 24,3022 24,546 24,3577
6 1,4000 22,0524 27,1888 24,7428
7 3,0000 63,2853 55,9681 52,3584
8 3,0000 57,4647 56,9288 53,0651 55,6691
9 3,0000 57,0024 55,7388 49,2105
10 4,0000 74,5426 73,6248 74,6922
11 4,0000 73,5219 83,7209 65,9055 75,0727
12 4,0000 73,822 84,1644 71,6603
13 6,0000 116,744 116,1385 116,0886
14 6,0000 121,1248 115,4148 115,879 117,6600
15 6,0000 119,9763 120,2696 117,3042
16 10,0000 209,525 198,0201 195,1314
17 10,0000 202,6164 203,0434 199,3084 200,7044
18 10,0000 199,7322 206,3396 192,6233
a=-3,3362  b=20,2246
Sbh=0,3736 r=10,9995

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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Tabla 10-3: Resultados de linealidad en la matriz suelo o-Xileno

CONCENTRACION Dial Dia2 Dia 3 Dia4
Observaciones (Independiente)
23/08/2021 | 24/08/2021 | 25/08/2021
mg/L Area Area Area Area
1 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
2 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
3 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
4 2,0000 47,4921 47,6331 44,3803
5 2,0000 47,3367 45,4232 45,1056 45,5895
6 2,0000 46,1117 46,338 40,485
7 6,0000 143,5393 141,29 136,6106
8 6,0000 145,5252 137,8846 133,9854 139,7312
9 6,0000 142,3769 141,6622 134,7064
10 8,0000 189,5706 209,1309 203,2006
11 8,0000 209,1309 209,5686 201,7334 204,6922
12 8,0000 214,5226 204,026 201,3463
13 10,0000 240,7396 237,4901 221,6886
14 10,0000 233,4414 223,085 222,3774 229,8045
15 10,0000 228,0026 234,1999 227,2156
16 20,0000 473,4946 465,4515 433,2744
17 20,0000 451,914 449,0423 444,8138 453,4774
18 20,0000 467,2008 450,1364 445,9691
a=4,6041 b=22,131
Sb=0,5429 r=0,9984

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Tabla 11-3: Resultados de linealidad en la matriz Emisiones a la Atmdsfera BTEX

CONCENTRACION Dia 1l Dia 2 Dia 3 Dia 4
Observaciones (Independiente)
13/09/2021 | 14/09/2021 | 15/09/2021
mg/L Area Area Area Area

1 0,0000 43,4045 39,9376 50,5699
2 0,0000 41,4379 38,8068 14,5966 38,3094
3 0,0000 41,4784 38,9751 35,5776
4 12,0000 337,2401 336,9763 302,886
5 12,0000 331,208 313,0692 320,504 316,2869
6 12,0000 321,8134 303,9896 278,8953
7 36,0000 865,7616 855,9065 842,3985
8 36,0000 883,4416 832,6239 809,5412 848,5868
9 36,0000 865,9239 864,3499 817,3339
10 48,0000 1151,7814 1134,6442 1127,4251 1136,6797
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11 48,0000 1134,6442 | 1111,2003 | 1158,0581
12 48,0000 1163,4294 | 1129,7941 | 1119,1401
13 60,0000 1409,4811 | 1404,9149 | 1433,0314
14 60,0000 1359,4079 | 1306,1268 | 1286,9245 1359,4588
15 60,0000 1341,4138 | 1370,8362 | 1322,9925
16 120,0000 2754,1913 | 2677,0467 | 2549,2218
17 120,0000 2621,0586 | 2598,4645 | 2557,1172 2622,7426
18 120,0000 2691,4602 | 2598,2079 | 2557,9155
a=65,4151  b=21,4840
Sb=0,4640 r=0,9996

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Utilizando el método de minimos cuadrados, la ecuacién de la recta para cada analito se calculd
de la siguiente manera: Calcular la pendiente (b), Ec. 7, Ec. 8 para el intercepto (a), Ec.9 calcular
el sesgo de regresion (Sr), la correlacion coeficiente (r) calculado a partir de la Ec. 10, los
resultados para benceno, tolueno, etilbenceno, m,p-Xileno y o- xileno en agua son: 0,9976,
0,9996, 0,9996, 0,9996, 0,9985, respectivamente. Mientras que en el suelo: 0,9982, 0,9993,
0,9996, 0,9995, 0,9984 para benceno, tolueno, etilbenceno, m, p-xileno y o-Xileno. En emisiones
a la atmosfera BTEX fue de 0,9996. Esto indica una relacién lineal entre la concentracion del
analito (x) y el éarea del pico cromatogréafico resultante (y) de la concentracion de cada
componente. A continuacién, se muestran las graficas realizadas con datos promedios para cada
curva de calibracién en la matriz: agua, suelo y emisiones a la atmosfera con ecuaciones de linea

recta, obtenidas por regresion lineal y coeficientes de correlacién.

Matriz Agua

Linealidad Benceno

600

500 | y=223158x + 6,3430
400 R2 = 0,9995

300
200
100

0
0,000 5,000 10,000 15,000 20,000 25,000

Concentracion (ppm)

Area

Graéfico 1-3: Linealidad Benceno

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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Linealidad Tolueno
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Grafico 2-3: Linealidad Tolueno

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Linealidad Etilbenceno
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Graéfico 3-3: Linealidad Etilbenceno

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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Linealidad m,p-Xileno
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Gréfico 4-3: Linealidad m, p-Xileno

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Linealidad o-Xileno
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Graéfico 5-3: Linealidad o-Xileno

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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Matriz Suelo

Linealidad Benceno

140,000
120,000 y = 25,2489x + 4,4553
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Grafico 6-3: Linealidad Benceno

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Linealidad Tolueno
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Gréfico 7-3: Linealidad Tolueno

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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Linealidad Etilbenceno
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Grafico 8-3:; Linealidad Etilbenceno

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Linealidad m,p-Xileno
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Grafico 9-3: Linealidad m, p-Xileno

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Linealidad o-Xileno
140,000

120,000 y = 22,7159 - 2,0209 s
100,000 R2=0,9968
80,000
60,000 - |
40,000 i
20,000

-8
00,000 @+
20,0090 1000 2000 3000 4000 5000 6000
Concentracion (ppm)

Area

Gréfico 10-3: Linealidad o-Xileno

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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Matriz Emisiones a la atmosfera

Linealidad BTEX

3000

2500 y =21,484x + 65,4151
R2=10,9993
2000

1500

Area

1000
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0,000 20,000 40,000 60,000 80,000 100,000 120,000 140,000
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Grafico 11-3: Linealidad BTEX

Realizado por: Villota Torres, Jennifer 2022.

Cada grafico muestra la curva de calibracion frente al area estdndar en relacion con la
concentracion del estdndar interno. Esto se hace porque es necesario utilizar estandares de
referencia conocidos para determinar la concentracion de cada estandar. Una forma de corroborar
la curva de calibracion es con las verificaciones intermedias, un control de calidad interno en el
laboratorio, que a su vez fue implementado para validar el desempefio del equipo, estableciendo
un rango de variacion +20% y 2 intervalos de concentracién conocidos en la matriz agua 4,0;15,0

ppm en el suelo 1,0; 4,0ppm para emisiones a la atmosfera 24,0; 90,0 ppm.

Tabla 12-3: Recuperacion de VI en Benceno matriz agua

VERIFICACION INTERMEDIA BENCENO EN AGUA %
- - - PROMEDIO
CONCE. TEORICA DA DAz DA TOTAL
% RECUPERACION | % RECUPERACION | % RECUPERACION
4,00 108,97 1135 99,44
4,00 96,5 99,8 100,98
4,00 94,3 95,9 112,72
PROMEDIO 99,92 103,07 104,38 102,46
15,00 100,78 97,9 96,45
15,00 97,97 99,9 91,39
15,00 95,14 105,7 101,16
PROMEDIO 97,96 101,17 96,33 98,49

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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Tabla 13-3: Recuperacién de VI en Tolueno matriz agua

VERIFICACION INTERMEDIA TOLUENO EN AGUA % PROMEDIO
) DIA 1 DIA 2 DIA3 TOTAL
CONCE. TEORICA i i i
% RECUPERACION | % RECUPERACION | % RECUPERACION
4,00 107,74 107,95 94,76
4,00 95,01 95,34 101,43
4,00 91,74 100,46 112,72
PROMEDIO 98,16 101,25 111,22 103,54
15,00 102,46 97,01 101,62
15,00 98,32 96,54 99,35
15,00 99,53 103,2 101,63
PROMEDIO 100,1 98,92 100,87 99,96

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Tabla 14-3: Recuperacion de VI en Etilbenceno matriz agua

VERIFICACION INTERMEDIA ETILBENCENO EN AGUA % PROMEDIO
) DIA1 DiA2 DIA3 TOTAL
CONCE. TEORICA _ _ _
% RECUPERACION | % RECUPERACION | % RECUPERACION
4,00 101,1 99,76 93,65
4,00 90,2 88,61 91,95
4,00 86,66 91,22 102,99
PROMEDIO 92,65 93,2 111,22 99,02
15,00 101,9 99,77 101,38
15,00 99,81 99,65 99,02
15,00 100,28 105,09 100,84
PROMEDIO 100,66 101,5 100,41 100,86
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 15-3: Recuperacion de VI en m, p-Xileno matriz agua
VERIFICACION INTERMEDIA m, p-XILENO EN AGUA %
PROMEDIO
DiA 1 DiA 2 DIA3 TOTAL

CONCE. TEORICA

% RECUPERACION

% RECUPERACION

% RECUPERACION

4,00 100,65 100,25 103,92
4,00 89,89 88,49 92,69
4,00 87,33 92,06 90,02
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PROMEDIO 92,62 93,6 111,22 99,15
15,00 102 99,88 101,9
15,00 99,25 99,61 99,24
15,00 100,14 105,45 101,5
PROMEDIO 100,46 101,65 100,88 101,00
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 16-3: Recuperacion de VI en 0-Xileno matriz agua
VERIFICACION INTERMEDIA 0-XILENO EN AGUA %
- - - PROMEDIO
CONCE. TEORICA DAL DAz PIAS TOTAL
% RECUPERACION | % RECUPERACION | % RECUPERACION
4,00 98,33 98,09 95,16
4,00 88,28 87,5 94,19
4,00 87,19 89,96 102,52
PROMEDIO 91,27 91,85 111,22 98,11
15,00 101,86 99,28 102,7
15,00 98,48 99,38 98,2
15,00 100,18 104,26 100,87
PROMEDIO 100,17 100,97 100,59 100,58
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 17-3: Recuperacion de VI en Benceno matriz suelo
VERIFICACION INTERMEDIA BENCENO EN SUELO % PROMEDIO
] DIA1 DIA 2 DIA3 TOTAL
CONCE. TEORICA i i i
% RECUPERACION | % RECUPERACION | % RECUPERACION
1,00 110,05 98,69 114,22
1,00 114,03 90,69 113,68
1,00 104,65 114,03 114,17
PROMEDIO 109,58 101,14 111,22 107,31
4,00 98,9 93,31 99,62
4,00 98,95 93,06 95,11
4,00 100,53 91,89 94,59
PROMEDIO 99,46 92,75 96,44 96,22

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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Tabla 18-3: Recuperacion de VI en Tolueno matriz suelo

VERIFICACION INTERMEDIA TOLUENO EN SUELO % PROMEDIO
' DIA1 DIA 2 DIA 3 TOTAL
CONCE. TEORICA . . .
% RECUPERACION | % RECUPERACION | % RECUPERACION
1,00 91,02 87,12 89,06
1,00 89,86 88,03 87,05
1,00 88,17 100,54 95,27
PROMEDIO 89,68 91,9 111,22 97,60
4,00 97,69 90,07 99,09
4,00 99,29 90,39 93,51
4,00 101,41 90,56 91,61
PROMEDIO 99,46 90,34 94,74 94,85
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 19-3: Recuperacion de VI en Etilbenceno matriz suelo
VERIFICACION INTERMEDIA ETILBENCENO EN SUELO %
- - - PROMEDIO
CONCE. TEORICA DIA1 DIA2 DIA3 TOTAL
% RECUPERACION | % RECUPERACION | % RECUPERACION
1,00 99,85 96,67 97,98
1,00 98,34 87,02 95,39
1,00 95,23 97,28 97,71
PROMEDIO 97,81 93,66 111,22 100,90
4,00 95,34 94,35 95,81
4,00 98,79 94,17 96,01
4,00 97,31 94,56 94,29
PROMEDIO 97,15 94,36 95,37 95,63
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 20-3: Recuperacion de VI en m, p- Xileno matriz suelo
VERIFICACION INTERMEDIA m, p-XILENO EN SUELO PROI://IOEDIO
DIA1 DIA2 DIA3 TOTAL

CONCE. TEORICA

% RECUPERACION

% RECUPERACION

% RECUPERACION

1,00 97,54 93,18 95,84
1,00 98,22 86,94 94,51
1,00 96,16 97,03 97,75
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PROMEDIO 97,31 92,38 111,22 100,30
4,00 96,55 94,44 96,6
4,00 96,31 94,49 95,36
4,00 97,85 94,1 94,72

PROMEDIO 96,9 94,34 95,56 95,60

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Tabla 21-3: Recuperacion de VI en o- Xileno matriz suelo

VERIFICACION INTERMEDIA 0-XILENO EN SUELO % PROMEDIO
) DIA1 DIA2 DIA3 TOTAL
CONCE. TEORICA i i i
% RECUPERACION | % RECUPERACION | % RECUPERACION
1,00 96,69 93,88 100,77
1,00 100,96 92,03 100,01
1,00 94,7 102,41 96,27
PROMEDIO 97,45 96,11 111,22 101,59
4,00 99,19 89,88 97,14
4,00 98,9 91,59 96,56
4,00 99,98 92,54 93
PROMEDIO 99,36 91,34 95,57 95,42

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Tabla 22-3: Recuperacion de VI en BTEX emisiones a la atmdsfera

VERIFICACION INTERMEDIA BTEX EMISIONES A LA ATMOSFERA % PROMEDIO
) DiA1 DiA 2 DIA 3 TOTAL
CONCE. TEORICA _ _ _
% RECUPERACION | % RECUPERACION | % RECUPERACION

24,00 102,95 103,64 95,32
24,00 91,64 91,62 96,34
24,00 89,13 93,85 106,11

PROMEDIO 94,57 96,37 111,22 100,72
90,00 101,83 99,36 100,83
90,00 098,81 99,54 97,57
90,00 99,69 105,33 101,10

PROMEDIO 100,11 101,41 99,83 100,45

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Las verificaciones intermedias para cada matriz cuentan con un valor estimado de +20% en los
resultados obtenidos, en agua con la concentracion de 4,00 ppm en el componente tolueno tiene

mayor recuperacion con un 103,56% y en la concentracion de 4,00ppm de 98,11% en el
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componente o-Xileno. En la matriz suelo con una concentracién de 1,00ppm la verificacion
intermedia fue 107,31% en benceno mientras que la concentracion de 4,00ppm obtuvo 94,85 %
en tolueno. Con la concentracion de 24,00 y 90,00ppm se obtuvo un rango de 100,75% y 100,45%
en Emisiones a la atmosfera, es decir estas recuperaciones aseguran la validez de los resultados

experimentales y que el equipo esta en 6ptimas condiciones.

Tabla 23-3: Nivel de confianza de verificaciones intermedias en cada matriz

% % % % m, p- % o- %
Matriz Benceno Tolueno Etilbenceno Xileno Xileno BTEX
Agua 13 8 13 13 13
Suelo 14 13 13 13 10
Emisiones a la
11
Atmosfera

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

El nivel de confianza del desempefio del equipo se obtuvo durante el periodo de validacion de
tres dias para cada matriz, los resultados garantizan que el equipo junto con los instrumentos
estuvieron calibrados ya que se puede observar en la tabla 23-3 que los valores se encuentran
dentro del rango de 20% permitido a cada componente y en BTEX global.

3.2. Limite de deteccién (LD)

Tabla 24-3: Valores del (L.D) en componentes individuales BTEX matriz agua

m, p-
Matriz Benceno Tolueno Etilbenceno . P o-Xileno BTEX
Xileno
A 0,0040 0,0040 0,0040 0,0080 0,0040
ua
J mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L
0,010 0,010 0,010 0,019 0,010
Suelo
mg/kg mg/kg mg/kg mg/kg mg/kg
Emisiones a la 33,0059
Atmosfera mg/kg

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

La Ec.11 se uso para los datos del limite de deteccion y para obtener el area del blanco la Ec.12,
cada valor obtenido se reporta con base al punto de calibracion para cada nivel, convirtiendo la

concentracién de cada muestra correspondiente a cada matriz.
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3.3. Limite de cuantificacion (LC)

Para determinar el limite de cuantificacidn en cada matriz, se utilizé el valor méas bajo establecido

en la curva de calibracion para cuantificar y obtener linealidad dentro del método validado.

Tabla 25-3: Valores del (L.C) en componentes individuales BTEX matriz agua

Matriz Benceno Tolueno Etilbenceno m, p-Xileno o-Xileno BTEX
Agua 0,0120 mg/l 0,0120 mg/l 0,0120 mg/I 0,0240 mg/l | 0,0120 mg/I
0,0290 0,0580 0,0290
Suelo 0,0290 mg/kg 0,0290 mg/kg
mg/kg mg/kg mg/kg
Emisiones a la 60,0000
Atmosfera mag/kg

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
3.4. Rango de trabajo validado

Tabla 26-3: Valores rango de trabajo en componentes individuales BTEX matriz agua

Matriz Benceno Tolueno Etilbenceno | m, p-Xileno o-Xileno BTEX
Agua 0,0120 - 0,0120 - 0,0120 - 0,0240 - 0,0120 -
0,0600mg/I 0,0600mg/I 0,0600mg/l | 0,1200mg/I 0,0600mg/l
Suelo 0,0290- 0,0290- 0,0290- 0,0580- 0,0290-
0,2080 mg/kg 0,2080 0,2080 0,4160 0,2080
mg/kg mg/kg mg/kg mg/kg

Emisiones a 60,0000 -
la Atmdsfera 600,0000mg/kg

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

El rango de trabajo fue definido con los valores obtenidos en la Tabla 26-3, se realiz6 a tres niveles
de concentracion fortificadas en agua: 0,0120, 0,0180, 0,0600 mg/l para benceno, tolueno,
etilbenceno, orto-xileno en m, p xileno 0,0240, 0,0360, 0,1200 mg/l; suelo: 0,0290, 0,0630,
0,2080 mg/kg respectivamente a cada componente y m, p-Xileno: 0,0580, 0,1260, 0,4160mg/kg.
Las concentraciones de emisiones a la atmésfera fueron 60,0000, 240,0000, 600,000 mg/kg
BTEX, usando 500ml en muestras de agua, 2g de arcilla en suelo y 2g de Amberlite Resina XAD;

en emisiones a la atmosfera.

3.5. Precision

Los datos de desviacion estdndar de repetibilidad, desviacion estdndar de reproducibilidad y
coeficiente de variacion se obtuvieron utilizando las ecuaciones detalladas en el Capitulo 2

(Ecuacion 13-Ecuacion 17). Los datos fueron obtenidos en mg/L, mg/Kg para cada matriz son:
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Tabla 27-3: Resumen de repetibilidad de cada componente en agua

REPETIBILIDAD

BENCENO TOLUENO ETILBENCENO 0-XILENO
Nivel: mg/L Sr %CVr Sr %CVr Sr %CVr Sr %CVr
0,0120 0,0019 15,93 0,0005 4,86 0,0006 4,88 0,0008 6,29
0,0180 0,0016 9,72 0,0011 6,97 0,0008 4,54 0,0008 4,15
0,0600 0,0009 1,71 0,001 1,93 0,0009 1,38 0,001 1,68
REPETIBILIDAD
m, p-XILENO
Nivel: mg/L Sr %CVr
0,0240 0,012 4,62
0,0360 0,0018 5,63
0,1200 0,0023 1,85
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 28-3: Resumen de reproducibilidad de cada componente en agua
REPRODUCIBILIDAD
BENCENO TOLUENO ETILBENCENO o-XILENO
Nivel: mg/L SR %CVR SR %CVR SR %CVR SR %CVR
0,0120 0,0019 15,93 0,0004 4,03 0,0006 4,88 0,0008 6,29
0,0180 0,0016 9,72 0,0011 6,97 0,0009 5,36 0,001 5,14
0,0600 0,0013 2,52 0,001 1,93 0,0012 1,83 0,0013 2,13

REPRODUCIBILIDAD

m, p-XILENO
Nivel: mg/L SR %CVR
0,0240 0,012 4,62
0,0360 0,0018 5,63
0,1200 0,0023 1,85

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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Tabla 29-3: Resumen de repetibilidad de cada componente en suelo

REPETIBILIDAD
BENCENO TOLUENO ETILBENCENO 0-XILENO
Nivel: mg/Kg Sr %CVr Sr %CVr Sr %CVr Sr %CVr
0,0290 0,0022 7,88 0,0025 7,99 0,0016 5,76 0,0021 6,59
0,0630 0,0011 2,03 0,0024 3,35 0,0049 8,28 0,0057 9,39
0,2080 0,0168 8,02 0,0102 5,41 0,0049 2,31 0,0086 3,73
REPETIBILIDAD

m, p-XILENO

Nivel: mg/Kg Sr %CVr
0,0580 0,0032 5,64
0,1260 0,01 8,43
0,4160 0,012 2,77

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Tabla 30-3: Resumen de reproducibilidad de cada componente en suelo

REPRODUCIBILIDAD
BENCENO TOLUENO ETILBENCENO 0-XILENO
Nivel: mg/Kg SR %CVR |SR %CVR |[SR %CVR SR %CVR
0,0290 0,0027 9,78 0,0033 10,38 0,0021 7,61 0,0019 5,96
0,0630 0,0011 2,13 0,0032 4,43 0,0059 9,88 0,0069 11,32
0,2080 0,0254 12,09 0,0102 5,41 0,006 2,81 0,0106 4,57
REPRODUCIBILIDAD

m, p-XILENO

Nivel: mg/Kg SR %CVR
0,0580 0,0042 7,56
0,1260 0,0122 10,28
0,4160 0,0151 3,51

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Tabla 31-3: Resumen de repetibilidad y reproducibilidad en emisiones a la atmésfera

Repetibilidad Reproducibilidad
Nivel: mg/Kg Sr %CVr SR %CVR
60,000 2,538 4,58 3,323 5,99
240,000 14,282 6,83 14,520 6,95
600,000 17,247 3,24 17,247 3,24

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Los valores de las muestras fortificadas a diferentes concentraciones durante los tres dias de
validacion para cada matriz demuestran que es un método repetible y reproducible aceptado por

el laboratorio, garantizando asi la confiabilidad de dichos pardmetros. Los datos de los diferentes
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coeficientes utilizados para calcular la repetibilidad y la reproducibilidad se obtuvieron del

analisis de varianza.

Tabla 32-3: Precisién obtenida en cada matriz

Matriz % % % % m, p- % o-Xileno % BTEX
Benceno Tolueno | Etilbenceno Xileno
Agua 16 7 5 5 6
Suelo 8 8 8 8 9
Emisiones a la 7
Atmosfera

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Estos datos se obtuvieron realizando 9 repeticiones durante la validacion, es decir 3 repeticiones
por dia para cada concentracion. Los datos de la tabla 32-3 estan dentro de la estimacion de la

variacién del 20% en precision, es decir, garantiza la eficiencia del ensayo.

3.6. Analisis de varianza

Durante la validacién, se utilizé la Tabla 18-2, que muestra las formulas de ANOVA que permiten
el calculo del origen de la varianza, la suma de las diferencias cuadréaticas (SDC), y diferencias
cuadréaticas medias (DCM), y una prueba F - Calculo y Tabulacién de Fisher y para determinar si
no existe diferencia significativa entre grupos en cada nivel de fortificados, los datos obtenidos

fueron:

Tabla 33-3: Analisis de varianza en Benceno matriz agua

SDC | SDC DCM
SDCB DCM B DCMT | FCAL | FTAB | ¢(EsFcal <Ftab?
W T W
0,012 | 1,229E- 6,14E- | 3,57E 2,83E- | 0,17209 | 5,14325 grupo
0,000 | 0,000 Si
0 06 07 -06 06 3578 28 homogéneo
0,018 | 1,107E- | 0,000 | 0,000 553E- | 2,64E 2,12E- | 0,20936 | 5,14325 | grupo
si
0 06 0 0 07 -06 06 7561 28 homogéneo
0,060 6,06E- | 0,000 | 1,118 3,03E- | 8,53E 1 4E-06 3,55436 | 5,14325 | . grupo
AE- si
0 06 0 E-05 06 -07 9563 28 homogéneo

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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Tabla 34-3: Analisis de varianza en Tolueno matriz agua

SDC DCM | DCM | DCM ¢(EsFcal <F
SDCB SDCT F CAL F TAB
w B w T tab?
0,012 | 5912E 2,96E | 2,47E | 2,59E | 1,19494602 | 5,143252 ) grupo
0,000 0,000 si
0 -07 -07 -07 -07 3 8 homogéneo
0,018 | 1,19e- | 0,000 0.0000 595E | 1,17E | 1,03E | 0,50660924 | 5,143252 . grupo
, si
0 06 0 -07 -06 -06 3 8 homogéneo
0,060 | 2,686E | 0,000 | 8,241E | 1,34E | 9,26E | 1,03E | 1,45067522 | 5,143252 ) grupo
si
0 -06 0 -06 -06 -07 -06 9 8 homogéneo
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 35-3: Analisis de varianza en Etilbenceno matriz agua
SDC DCM | DCM | DCM F F
SDCB SDCT ¢Es Fcal < F tab?
w B w T CAL TAB
0,012 | 1,883E 9,41E | 4,11E | 3,32E | 0,22907693 | 5,143252 . grupo
0,000 | 0,000 si
0 -07 -08 -07 -07 8 8 homogéneo
0,018 | 2,474E | 0,000 0.0000 1,24E | 5,71E | 7,37E | 2,16707065 | 5,143252 . grupo
) Si
0 -06 0 -06 -07 -07 3 8 homogéneo
0,060 | 5,298E | 0,000 | 1,009E | 2,65E | 7,99E | 1,26E | 3,31614007 | 5,143252 ) grupo
si
0 -06 0 -05 -06 -07 -06 9 8 homogéneo
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 36-3: Analisis de varianza en m, p-Xileno matriz agua
SDC DCM | DCM | DCM F F
SDCB SDCT ¢Es Fcal < F tab?
w B w T CAL TAB
0,024 | 8,907E 4,45E | 1,48E | 1,22E | 0,30190830 | 5,143252 . grupo
0,000 | 0,000 Si
0 -07 -07 -06 -06 6 8 homogéneo
0,036 | 9,387E | 0,000 0.0000 4,69E | 2,76E | 3,24E | 1,70192024 | 5,143252 . grupo
, si
0 -06 0 -06 -06 -06 6 8 homogéneo
0,120 | 2,023E | 0,000 | 3,819E | 1,01E | 2,99E | 4,77E | 3,37712327 | 5,143252 . grupo
si
0 -05 0 -05 -05 -06 -06 4 8 homogéneo

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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Tabla 37-3: Analisis de varianza en o0-Xileno matriz agua

SDC DCM | DCM | DCM F F
SDC B SDCT ¢Es Fcal < F tab?
w B w T CAL TAB
0,012 | 1,213E 6,06E | 7,19E | 554E | 0,08435491 | 5,143252 ) grupo
0,000 | 0,000 si
0 -07 -08 -07 -07 1 8 homogéneo
0,018 | 3,68E- | 0,000 0.0000 1,84E | 6,23E | 9,27E | 2,95513923 | 5,143252 . grupo
, si
0 06 0 -06 -07 -07 1 8 homogéneo
0,060 | 4,662E | 0,000 | 1,087E | 2,33E | 1,04E | 1,36E | 2,25165149 | 5,143252 ) grupo
si
0 -06 0 -05 -06 -06 -06 8 8 homogéneo
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 38-3: Anélisis de varianza en Benceno matriz suelo
SDC B SDC SDC DCM DCM DCM F F (EsFcal <F
w T B W T CAL TAB tab?
0,02 | 7,387E- | 0,00 0.000 1,48E- | 4,68E- | 1,05E- | 3,1545454 | 3,48165 | grupo
, si
90 05 0 05 06 05 25 87 homogéneo
0,06 | 2,878E- | 0,00 0.0000 1,44E- | 111E- | 1,19E- | 1,2972853 | 5,14325 | _ grupo
) si
30 06 00 06 06 06 27 28 homogéneo
0,20 | 0,00273 | 0,00 | 0,00443 | 0,0013 | 0,0002 | 0,0005 | 4,8139578 | 5,14325 | grupo
si
80 03 17 19 65 84 54 93 28 homogéneo
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 39-3: Andlisis de varianza en Tolueno matriz suelo
SDC DCM | DCM | DCM F F
SDCB SDCT ¢Es Fcal < F tab?
w B w T CAL TAB
0,029 | 5,803E- 29E- | 7,56E- | 1,29 | 3,8390702 | 5,14325 | grupo
0,000 0,000 si
0 05 05 06 E-05 11 28 homogéneo
0,063 | 3,828E- | 0,000 00001 1,91 | 592E- | 9,23 | 3,2320096 | 514325 | grupo
, si
0 05 0 E-05 06 E-06 61 28 homogéneo
0,208 | 0,00013 | 0,000 | 0,00075 | 6,61 | 0,0001 | 9,4E- | 0,6390603 | 5,14325 | grupo
si
0 21 6 23 E-05 03 05 14 28 homogéneo
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 40-3: Analisis de varianza en Etilbenceno matriz suelo
SDC DCM | DCM | DCM F F
SDCB SDCT ¢Es Fcal < F tab?
W B w T CAL TAB
0,029 | 1,701E- 85E- | 2,63 | 4,1E- | 3,2387640 | 5,1432 ) grupo
0,000 0,000 si
0 05 06 E-06 06 34 528 homogéneo
0,063 | 0,00011 | 0,000 0.0003 556E- | 2,45 | 3,22E | 2,2709359 | 5,1432 ) grupo
) si
0 11 1 05 E-05 -05 99 528 homogéneo
0,208 | 0,00011 | 0,000 | 0,00026 | 595E- | 2,45 | 3,32E | 2,4302454 | 5,1432 ) grupo
si
0 9 1 59 05 E-05 -05 7 528 homogéneo

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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Tabla 41-3: Anélisis de varianza en m, p-Xileno matriz suelo

SDC DCM DCM DCM F
SDCB SDCT F CAL ¢Es Fcal < Ftab?
w B w T TAB
0,05 | 6,77E- 3,39E- 1,6E- | 3,380043 | 5,1432 ] grupo
0,000 | 0,000 1E-05 si
80 05 05 05 494 528 homogéneo
0,12 | 0,00049 | 0,000 00011 0,0002 | 9,96E- | 0,0001 | 2,460524 | 5,1432 . grupo
) Si
60 01 6 45 05 36 894 528 homogéneo
0,41 | 0,00080 | 0,000 | 0,00165 | 0,0004 | 0,0001 | 0,0002 | 2,810504 | 5,1432 ] grupo
si
60 29 9 99 01 43 07 706 528 homogéneo

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Tabla 42-3: Analisis de varianza en o-Xileno matriz suelo

SDCB SDC | SDC DCM DCM DCM F F ¢Es Fcal < F tab?
w T B w T CAL TAB

0,029 | 3,915E- | 0,000 | 0,00 | 1,96E- | 4,26E | 3,68E- | 0,4599843 | 5,143252 | si grupo
0 06 0 0 06 -06 06 53 8 homogéneo

0,063 | 0,000154 | 0,000 | 0,00 | 7,73E- | 3,28E | 4,39E- | 2,3558462 | 5,143252 | si grupo
0 6 2 0 05 -05 05 23 8 homogéneo

0,208 | 0,000372 | 0,000 | 0,00 | 0,00018 | 7,44E | 0,00010 | 2,5012884 | 5,143252 | si grupo
0 4 4 1 6 -05 2 22 8 homogéneo

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Tabla 43-3: Analisis de varianza matriz BTEX Emisiones a la Atmosfera

SDC DCM | DCM | DCM F F
SDCB SDCT ¢Es Fcal < F tab?
W B W T CALC TAB
60.00 | 40,469 20,23 | 6,443 | 9,890 | 3,140485 | 5,1432 . grupo
38,659 | 79,128 si
00 145 457 136 995 29 528 homogéneo
240.0 | 448,96 | 1223,8 | 1672,8 | 224,4 | 203,9 | 209,1 | 1,100499 | 5,1432 . grupo
N
000 563 961 618 828 827 077 334 528 homogéneo
600.0 | 339,74 | 1784,7 | 21245 | 169,8 | 2974 | 2655 | 0,571072 | 5,1432 . grupo
Sl
000 785 890 369 739 648 671 284 528 homogéneo

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Los resultados estadisticos obtenidos mediante el analisis de varianza (ANOVA) de la prueba de
Fisher arrojaron un nivel de confianza del 95% en los tres niveles de concentracion
correspondientes a cada matriz, manteniendo la homogeneidad entre los grupos. El valor F
calculado es menor que el F en la tabulado. De esta forma, el método cumple las condiciones de

reproducibilidad y reproducibilidad durante el proceso de validacion.
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3.7. Exactitud del método

Se realizd la exactitud en matrices de agua, suelo y emisiones a la atmésfera a tres niveles de

concentracién en los fortificados correspondientes a tres dias por cada matriz, para obtener

concentraciones en mg/l en la matriz de agua, mg/kg en la matriz del suelo y en emisiones a la

atmosfera de acuerdo al reglamento interno del laboratorio. El rango aceptable de variacion

tedrico es +20%, es decir entre 80-120%.

Tabla 44-3: Porcentajes de recuperacién en cada matriz

Agua Suelo Emisiones a la
atmosfera
(%) (%) (%) (%) (%) ©0 .
Concentracion Méxirmo Miriimo Concentracion Mésximo Minimo | Mésimo Minim
o

0,0120 117,98 82,88 0,0290 115,20 | 80,87
Benceno 0,0180 107,67 81,64 0,0630 84,83 | 80,07
0,0600 91,41 85,26 0,2080 118,95| 8291
0,0120 88,83 80,03 0,0290 119,81 91,60
Tolueno 0,0180 97,02 80,02 0,0630 119,64 | 106,66
0,0600 86,66 80,19 0,2080 99,13 | 84,05
0,0120 115,35 102,68 0,0290 105,18 | 87,81
Etilbenceno 0,0180 100,29 86,96 0,0630 108,10 | 80,72
0,0600 111,01 105,27 0,2080 106,64 96,76
0,0240 116,04 102,70 0,0580 104,08 | 84,10
m, p-Xileno 0,0360 99,82 85,57 0,1260 107,26 80,95
0,1200 107,17 88,86 0,4160 108,30 | 95,97
0,0120 119,90 103,04 0,0290 113,84 | 94,80
o-Xileno 0,0180 114,24 99,40 0,0630 109,48 82,94
0,0600 104,63 98,10 0,2080 116,48 | 100,90

60,0000 98,92| 84,51

BTEX 240,0000 9589| 80,22

600,0000 9243| 84,91

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Como puede verse en la Tabla 44-3, las recuperaciones oscilaron entre 80,02 % y 119,90 %

independientemente del compuesto y la matriz utilizada. Los valores que contienen un porcentaje

de recuperacion minino, son favorables ya que indican una medicion mas exacta con una

presencia pequefa de errores sistematicos.
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Tabla 45-3: Comparacion de los resultados obtenidos en emisiones a la atmosfera.

Resulta Linealid Limite Limite Interval % de Incertidumb | Repetibilidad
do ad de Cuantificaci ode Recuperaci re y
Emision Detecci on trabajo on (9)) Reproducibilid
esala on ad
atmosfe
ra

BTEX
Bolsas r=0,9921 6,0 60,0 mg/L 60,0- + 30% 22% 15%
tedlar mg/L 600,0mg/

L

Resina r=0,9996 | 33,0059 60,0000 | 60,0000- +20% 32% 11%
Amberlit mg/kg mg/kg | 600,0000
e XAD2 mg/kg

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Con base al resultado obtenido por el GC SRI 8610C en inyeccion liquida con resina Amberlite
XAD; del método BTEX en emisiones a la atmosfera, se determino el limite de deteccién con 3
repeticiones en cada una de las concentraciones por dia obteniendo un valor confiable basado en
el Acuerdo Ministerial 097. ANEXO 3 DEL LIBRO VI DEL TEXTO UNIFICADO DE
LEGISLACION SECUNDARIA DEL MINISTERIO DEL AMBIENTE NORMA DE
EMISIONES AL AIRE DESDE FUENTES FIJAS, el intervalo de trabajo se mantiene, puesto
gue se realiz6 con el mismo equipo, el porcentaje de recuperacion es menor al 20% garantizando
estimaciones fiables en el desempefio del método durante el uso diario. La incertidumbre es mayor
ya que el método se realizd con inyeccion manual lo cual genera interferencia. La precision es de
11% menor que con el método de bolsas tedlar garantizando la reproducibilidad y replicacion del
método con materiales asequibles obteniendo resultados confiables. Siendo este método el mas

viable para realizarse dentro del Laboratorio Ambiental LABSU.
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Tabla 46-3: Analisis comparativo de los objetivos obtenidos en agua

Benceno, Tolueno, o-Xileno;
0,0240 - 0,1200 mg/L m, p-
Xileno

Tolueno, o-Xileno; 0,0240 — 0,1200
mg/L m, p-Xileno

Parametros Objetivo establecido Objetivo alcanzado en Agua Observaciones
Selectividad / | Determinar BTEX en cada | Determinar BTEX en cada | Cumple
Especificidad componente para muestras | componente para la matriz de Agua y
de Agua y aplicar todas las | aplicar todas las consideraciones que se
consideraciones que se | enuncia en el método SRI Instruments
enuncia en el método SRI | 8610C Gas Chromatography Systems,
Instruments 8610C Gas | conociendo las interferencias que
Chromatography  Systems, | pueden causar a la medicion.
conociendo las interferencias
que pueden causar a la
medicion.
Linealidad/Funcion Elaborar curva de | r= 0,9998, 0,9996, 0,9996, 0,9996, | Cumple
respuesta calibracion, y el coeficiente | 0,9985 Benceno, Tolueno, m, p, o-
de correlacion r>0,995. Xileno
Limite de deteccion 0,0040mg/L Benceno, | 0,0040mg/L Benceno, Tolueno, Cumple
Tolueno, o-Xileno; | o-Xileno; 0,0080mg/L m, p-Xileno
0,0080mg/L m, p-Xileno
Limite de | 0,0120 mg/L  Benceno, | 0,0120 mg/L Benceno, Tolueno, Cumple
cuantificacion Tolueno, o-Xileno; 0,0240 | o-Xileno; 0,0240 mg/L m, p-Xileno
mg/L m, p-Xileno
Precision SR <20% en CV en todos los | SR=16% Benceno, 7% Tolueno, 5% | Cumple
(repetibilidad y/o | niveles. Etilbenceno, 5% m, p Xilenoy 6%
reproducibilidad) o-Xileno.
Exactitud 80 -120% recuperaciéon en | 81,64% Benceno, 80,02%, Tolueno | Cumple
todos los niveles. 86,96% Etilbenceno 85,57%, m, p-
Xileno, 98,10% o-Xileno
Incertidumbre U <40% en todos los niveles | U=37% Benceno, 21% Tolueno, 22% | Cumple
con un intervalo de | Etilbenceno, 15% m, p-Xilenoy 22
confianza de al menos | o-Xileno.
95,45%
Intervalo de trabajo 0,0120 - 0,0600 mg/L | 0,0120 — 0,0600 mg/L Benceno, | Cumple

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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Tabla 47-3: Analisis comparativo de los objetivos obtenidos en suelo

Xileno; 0,0580 — 0,4160
mg/kg m, p-Xileno

mg/kg m, p-Xileno

Parametros Objetivo establecido Obijetivo alcanzado Observaciones
Selectividad | | Determinar BTEX en cada | Determinar BTEX en cada componente | Cumple
Especificidad componente para muestras | para la matriz de Suelo y aplicar todas las
de Suelo y aplicar todas las | consideraciones que se enuncia en el
consideraciones que se | método SRI Instruments 8610C Gas
enuncia en el método SRI | Chromatography Systems, conociendo
Instruments 8610C Gas | las interferencias que pueden causar a la
Chromatography Systems, | medicion.
conociendo las
interferencias que pueden
causar a la medicion.
Linealidad/Funcién Elaborar curva de | r= 0,9981,0,9993,0,9996,0,9995,0,9984 | Cumple
respuesta calibracion, y el | Benceno, Tolueno, Etilbenceno, m, p, o-
coeficiente de correlacion | Xileno
r>0,995.
Limite de deteccion 0,010mg/L Benceno, | 0,010mg/L Benceno, Tolueno, o-Xileno; | Cumple
Tolueno, o-Xileno; | 0,019mg/L m, p-Xileno
0,019mg/L m, p-Xileno
Limite de | 0,029 mg/L Benceno, | 0,029 mg/L Benceno, Tolueno, o-Xileno; | Cumple
cuantificacion Tolueno, o-Xileno; 0,058 | 0,058 mg/L m, p-Xileno
mg/L m, p-Xileno
Precision SR <20% en CV en todos | SR=8% Benceno, 8% Tolueno, 8% | Cumple
(repetibilidad y/o | los niveles. Etilbenceno, 8% m, p Xileno y 9% o-
reproducibilidad) Xileno.
Exactitud 80 -120% recuperacion en | 80,07%  Benceno,84,05%, Tolueno | Cumple
todos los niveles. 80,72% Etilbenceno 80,95%, m, p-
Xileno, 82,94% o-Xileno
Incertidumbre U < 40% en todos los | U=28% Benceno, 29% Tolueno, 28% | Cumple
niveles con un intervalo de | Etilbenceno, 24% m, p-Xileno y 31
confianza de al menos | o-Xileno.
95,45%
Intervalo de trabajo 0,0290 -0,2080 mg/kg | 0,0290 -0,2080 mg/kg Benceno, | Cumple
Benceno, Tolueno, o- | Tolueno, o-Xileno; 0,0580 — 0,4160

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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Tabla 48-3: Anélisis comparativo de los objetivos obtenidos en emisiones a la atmdsfera

Parametros Objetivo establecido Obijetivo alcanzado Observaciones
Selectividad / | Determinar BTEX para | Determinar BTEX para la matriz de | Cumple
Especificidad muestras de Emisiones a la | Emisiones a la atmésfera y aplicar todas
atmosfera y aplicar todas las | las consideraciones que se enuncia en el
consideraciones que se | método SRI Instruments 8610C Gas
enuncia en el método SRI | Chromatography Systems, conociendo
Instruments 8610C  Gas | las interferencias que pueden causar a la
Chromatography  Systems, | medicion.
conociendo las interferencias
que pueden causar a la
medicion.
Linealidad/Funcion | Elaborar curva de | r=0,9996 Cumple
respuesta calibracion, y el coeficiente
de correlacion r>0,995.
Limite de deteccion | 33,0059 mg/kg 33,0059 mg/kg Cumple
Limite de | 60,0000 mg/kg 60,0000 mg/kg Cumple
cuantificacion
Precision SR <20% en CV en todos los | 7% BTEX Cumple
(repetibilidad  y/o | niveles.
reproducibilidad)
Exactitud 80 -120% recuperacion en | 80,22% BTEX Cumple
todos los niveles.
Incertidumbre U <40% en todos los niveles | U=32% Cumple
con un intervalo de confianza
de al menos 95,45%
Intervalo de trabajo | 60,0000-600,0000mg/kg 60,0000-600,0000mg/kg Cumple

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Con los datos obtenidos se pudo observar que se cumplen con los objetivos establecidos por el

laboratorio, permitiendo la aceptacion y aprobacién de la validacion por direccién general siendo

apto para ser utilizado por el laboratorio ambiental LABSU.

3.8.

La incertidumbre de intervencion durante la validacion es el factor de cobertura (k=2), que se

aplica a un factor de intensificacion del nivel de confianza del 95 % que incluye la incertidumbre

Incertidumbre

estandar combinada (u) y la extension (U).
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3.8.1. Identificacion

La calibracion del instrumento, la pureza del reactivo y los errores aleatorios generados por los
analistas durante la validacion del método, la inyeccion liquida manual, la calibracion del material

de vidrio y la calibracion automatica de la pipeta pueden afectar la incertidumbre.

3.8.2.  Cuantificacion

Durante la fase de cuantificacion, las fuentes de incertidumbre se expresan en unidades
correspondientes a cada instrumento, materiales de vidrio, certificados de calibracion, que estan
asociadas al experimento, es decir, al nimero de repeticiones realizadas en la validacion.

Esto es lo que se identifico del certificado:

Tabla 49-3: Incertidumbres ocupadas en la validacion

Material de vidrio Tipo de incertidumbre Valor del Incertidumbre
certificado
Pipeta 0.5ml Desviacion estandar de 0,003 0.001ml
tolerancia
Pipeta de 1ml Desviacion estandar de 0,0002 0.0003 ml
tolerancia
Pipeta 2 ml Desviacion estandar de 0,0003 0,001 ml
tolerancia
Pipeta 3 ml Desviacion estandar de 0,0001 0,002 ml
tolerancia
Pipeta 4 mi Desviacion estandar de 0,0001 0,002 mi
tolerancia
Pipeta 5 ml Desviacion estandar de 0,0006 0,004 ml
tolerancia
Pipeta 10 ml Desviacion estandar de 0,0005 0,004 mi
tolerancia
Matraz 10 ml Desviacion estandar de 0,001 0,011 ml
tolerancia
Matraz 25 ml Desviacion estandar de 0,001 0,004 ml
tolerancia
Matraz 50 ml Desviacion estandar de 0,001 0,043 ml
tolerancia
Matraz 100 ml Desviacion estandar de 0,002 0,043 ml
tolerancia
Probeta 500 ml Desviacion estandar de 0,001 0,044 ml
tolerancia

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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3.9. Incertidumbre tipica combinada del material volumétrico

Las incertidumbres para los materiales volumétricos se obtuvieron durante la validacion de

diferentes matrices, utilizando las ecuaciones: 22-25, consulte el Capitulo II.

Tabla 50-3: Incertidumbre del material de vidrio

Material de k u(Vear) u(Veemp) u(Vyep) u(Vy)ml
vidrio
Pipeta 0.5ml 2 0,00034 0,000182 0,003 0,001
Pipeta 2 ml 2 0,001 0,00073 0,0001 0,001
Pipeta 3 ml 2 0,001 0,001 0,0003 0,001
Pipeta 4 ml 2 0,00097 0,00145 0,0001 0,002
Pipeta 5 ml 2 0,001 0,00182 0,0001 0,002
Pipeta 10 ml 2 0,0012 0,00364 0,0006 0,004
Matraz 10 ml 2 0,0022 0,004 0,0005 0,004
Matraz 25 ml 2 0,0037 0,011 0,001 0,011
Matraz 50 ml 2 0,0056 0,043 0,001 0,043
Matraz 100 ml 2 0,008 0,043 0,002 0,043
Probeta 500 ml 2 0,012 0,043 0,001 0,044
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
3.10. Incertidumbre tipica combinada de masa

Las incertidumbres de masa tipicas utilizadas para validar BTEX en matrices de suelo y emisiones
a la atmosfera se calcularon con la ayuda de Ec.: 26,27,28. Estos valores se obtuvieron con una

balanza analitica calibrada.

uP(Muestra) = +/(uCal)? + u(Res)?

yP(Muestra)\/(0,0011547)2 + (0,00010)2

uP(Muestra) = 0,00116g
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3.11. Incertidumbre tipica combinada a partir de los puntos de calibracion

Para obtener la incertidumbre combinada de los puntos de calibracidn se calcul6 la incertidumbre

de la resolucién del dispositivo y su factor de respuesta. Se obtuvo los siguientes datos.

ucaly/ (UFR)? + (uRes)? + (upp)?
Ec.31

Tabla 51-3: Incertidumbre en puntos de calibracién Benceno en agua

Punto de calibracion
12,0000 36,0000 48,0000 60,0000 120,0000
upp 0,17519 0,52508 0,7001 0,87497 1,7488
UFR 0,3872 0,3872 0,3872 0,3872 0,3872
u(resol) 0,0006 0,0006 0,0006 0,0006 0,0006
ucal 0,4250 0,6524 0,8000 0,9568 1,7911
% u 3,54 1,81 1,67 1,59 1,49
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 52-3: Incertidumbre en puntos de calibracion Tolueno en agua
Punto de calibracion
12,0000 36,0000 48,0000 60,0000 120,0000
Hpp 0,17611 0,52786 0,7038 0,87960 1,7581
WFR 0,2653 0,2653 0,2653 0,2653 0,2653
u(resol) 0,0006 0,0006 0,0006 0,0006 0,0006
ucal 0,3185 0,5908 0,7521 0,9188 1,7780
% u 2,65 1,64 1,57 1,53 1,48
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 53-3: Incertidumbre en puntos de calibracion Etilbenceno en agua
Punto de calibracion
12,0000 36,0000 48,0000 60,0000 120,0000
Hpp 0,17611 0,52786 0,7038 0,87960 1,7581
UFR 0,3872 0,3872 0,3872 0,3872 0,3872
u(resol) 0,0006 0,0006 0,0006 0,0006 0,0006
ucal 0,4254 0,6547 0,8033 0,9611 1,8002
% u 3,54 1,82 1,67 1,60 1,50

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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Tabla 54-3

: Incertidumbre en puntos de calibracion m, p-Xileno en agua

Punto de calibracion
12,0000 36,0000 48,0000 60,0000 120,0000

ppp 0,17611 0,52786 0,7038 0,87960 1,7581

UFR 0,5125 0,5125 0,5125 0,5125 0,5125
p(resol) 0,0006 0,0006 0,0006 0,0006 0,0006

pcal 0,5419 0,7357 0,8706 1,0180 1,8312

%u 4,52 2,04 1,81 1,70 1,53

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Tabla 55-3: Incertidumbre en puntos de calibracion o-Xileno en agua

Punto de calibracion
12,0000 36,0000 48,0000 60,0000 120,0000
Hpp 0,17611 0,52786 0,7038 0,87960 1,7581
HFR 0,2653 0,2653 0,2653 0,2653 0,2653
p(resol) 0,0006 0,0006 0,0006 0,0006 0,0006
pceal 0,3185 0,5908 0,7521 0,9188 1,7780
% u 2,65 1,64 1,57 1,53 1,48
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 56-3: Incertidumbre en puntos de calibracion Benceno en suelo
Punto de calibracion
4,2000 9,0000 12,0000 18,0000 30,0000
Hpp 0,06128 0,13123 0,1769 0,26578 0,4426
MFR 0,1142 0,1142 0,1142 0,1142 0,1142
p(resol) 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
pcal 0,1296 0,1739 0,2105 0,2893 0,4571
% u 3,08 1,93 1,75 1,61 1,52
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 57-3: Incertidumbre en puntos de calibracion Tolueno en suelo
Punto de calibracion
4,2000 9,0000 12,0000 18,0000 30,0000
Upp 0,06129 0,13125 0,1769 0,26578 1,7488
MFR 0,1150 0,1150 0,1150 0,1150 0,1150
p(resol) 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
pcal 0,1303 0,1745 0,2110 0,2896 1,7526
% u 3,10 1,94 1,76 1,61 5,84
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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Tabla 58-3

: Incertidumbre en puntos de calibracion Etilbenceno en suelo

Punto de calibracion
4,2000 9,0000 12,0000 18,0000 30,0000
HUpp 0,06128 0,13123 0,1769 0,26617 0,4422
MFR 0,0966 0,0966 0,0966 0,0966 0,0966
p(resol) 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
pcal 0,1144 0,1630 0,2016 0,2832 0,4526
% u 2,72 1,81 1,68 1,57 1,51
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 59-3: Incertidumbre en puntos de calibracion m, p-Xileno en suelo
Punto de calibracion
4,2000 9,0000 12,0000 18,0000 30,0000
Hpp 0,06128 0,13125 0,1769 0,26578 0,4422
MFR 0,1841 0,1841 0,1841 0,1841 0,1841
p(resol) 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
pceal 0,1940 0,2261 0,2553 0,3233 0,4789
% u 4,62 2,51 2,13 1,80 1,60
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 60-3: Incertidumbre en puntos de calibracion o-Xileno en suelo
Punto de calibracion
4,2000 9,0000 12,0000 18,0000 30,0000
Hpp 0,06128 0,13123 0,1769 0,26578 1,7488
MFR 0,1142 0,1142 0,1142 0,1142 0,1142
p(resol) 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
pcal 0,1296 0,1739 0,2105 0,2893 1,7525
% u 3,08 1,93 1,75 1,61 5,84
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Tabla 61-3: Incertidumbre en puntos de calibracion en BTEX emisiones a la atmdsfera

Punto de Calibracion
12,0000 36,0000 48,0000 60,0000 120,0000

Upp 0,17496 0,52991 0,6991 0,88315 1,7465

UFR 1,7465 1,7465 1,7465 1,7465 1,7465
p(resol) 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000

pcal 1,7552 1,8251 1,8812 1,9571 2,4699

% u 14,63 5,07 3,92 3,26 2,06

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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3.12. Estimacion de la Incertidumbre

c (yCaBTEX)Z N (,quil)2 <uVolumen de muestra)2 N (uR )2 N (uSR)Z
= * _ S
Harex = CprEX BTEX vdil Volumen de muetsra Xm SR

Ec.32

Tabla 62-3: Incertidumbre en los fortificados en Benceno agua

Incertidumbre 0,0120 0,0180 0,0600
Ucal 0,6524 0,6524 1,7911
uvolumen dil 0,0013 0,0013 0,0013
uvolumen m 0,0437 0,0437 0,0437
U Sesgo 0,0012 0,0017 0,0053
SR MATRIZ 0,0019 0,0016 0,0013
Ubenceno 0,0022 0,0024 0,0061
%Benceno 18,7443 13,5082 10,2472
BENCENO 0,0045 0,0049 0,0123
%BENCENO 37,49 27,02 20,49

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Tabla 63-3: Incertidumbre en los fortificados en Tolueno matriz agua

Incertidumbre 0,0120 0,0180 0,0600
Ucal 0,4670 0,8223 1,7993
uvolumen dil 0,0013 0,0013 0,0013
uvolumen m 0,0437 0,0437 0,0437
U sesgo 0,0011 0,0016 0,0053

SR MATRIZ 0,0004 0,0011 0,0010
Utolueno 0,0011 0,0019 0,0054
%Tolueno 8,8329 10,6486 8,9930
U Tolueno 0,0021 0,0038 0,0108
%U Tolueno 17,67 21,30 17,99

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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Tabla 64-3: Incertidumbre en los fortificados en Etilbenceno agua

Incertidumbre 0,0120 0,0180 0,0600
Ucal 0,6547 0,6547 1,8002
uvolumen dil 0,0013 0,0013 0,0013
uvolumen m 0,0437 0,0437 0,0437
U sesgo 0,0011 0,0016 0,0053
SR MATRIZ 0,0006 0,0009 0,0012
UEtilbenceno 0,0012 0,0020 0,0051
%_Etilbenceno 9,9325 11,0220 8,5135
U Etilbenceno 0,0024 0,0040 0,0102
%U Etilbenceno 19,87 22,04 17,03
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 65-3: Incertidumbre en los fortificados en m, p-Xileno agua
Incertidumbre 0,0240 0,0360 0,1200
Ucal 0,7357 0,7357 1,8312
uvolumen dil 0,0013 0,0013 0,0013
uvolumen m 0,0437 0,0437 0,0437
U Sesgo 0,0011 0,0017 0,0013
SR MATRIZ 0,0012 0,0018 0,0083
Um, p Xileno 0,0017 0,0027 0,0086
%m, p Xileno 6,9213 7,5606 7,1968
U m, p Xileno 0,0033 0,0054 0,0173
%U m, p Xileno 13,84 15,12 14,39
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 66-3: Incertidumbre en los fortificados en 0-Xileno agua
Incertidumbre 0,0120 0,0180 0,0600
Ucal 0,5908 0,5908 1,7780
uvolumen dil 0,0013 0,0013 0,0013
uvolumen m 0,0437 0,0437 0,0437
U sesgo 0,0011 0,0017 0,0054
SR MATRIZ 0,0008 0,0010 0,0013
Uo-Xileno 0,0013 0,0020 0,0053
%o0-Xileno 10,9353 11,2245 8,8352
U o-Xileno 0,0026 0,0040 0,0106
%U o-Xileno 21,87 22,45 17,67

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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Tabla 67-3: Incertidumbre en los fortificados en Benceno suelo

Incertidumbre 0,0290 0,0630 0,2080
Ucal 0,1296 0,1296 0,1296
uvolumen dil 0,0010 0,0010 0,0010
Up 0,0012 0,0012 0,0012
U sesgo 0,0028 0,0004 0,0078
SR MATRIZ 0,0027 0,0011 0,0254
Ubenceno 0,0041 0,0014 0,0266
%Benceno 14,1348 2,1839 12,7699
BENCENO 0,0082 0,0028 0,0531
%BENCENO 28,27 4,37 25,54
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 68-3: Incertidumbre en los fortificados en Tolueno suelo
Incertidumbre 0,0290 0,0630 0,2080
Ucal 0,1303 0,1303 0,1303
uvolumen dil 0,0010 0,0010 0,0010
Up 0,0012 0,0012 0,0012
u sesgo 0,0028 0,0010 0,0032
SR MATRIZ 0,0033 0,0032 0,0102
UTolueno 0,0043 0,0034 0,0108
%Utolueno 14,6610 5,4023 5,2036
UTolueno 0,0085 0,0068 0,0216
%UTolueno 29,32 10,80 10,41
Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
Tabla 69-3: Incertidumbre en los fortificados en Etilbenceno suelo
Incertidumbre 0,0290 0,0630 0,2080
Ucal 0,1144 0,1630 0,4526
uvolumen dil 0,0217 0,0217 0,0217
Up 0,0012 0,0012 0,0012
U sesgo 0,0026 0,0058 0,0019
SR MATRIZ 0,0021 0,0059 0,0060
Uetilbenceno 0,0038 0,0090 0,0114
%Uetilbenceno 12,9927 14,2220 5,4979
Uetilbenceno 0,0075 0,0179 0,0229
%Uetilbenceno 25,99 28,44 11,00

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.
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Tabla 70-3: Incertidumbre en los fortificados en m, p-Xileno suelo

Incertidumbre 0,0580 0,1260 0,4160

Ucal 0,1940 0,2261 0,1940

uvolumen dil 0,0010 0,0010 0,0010

Up 0,0012 0,0012 0,0012

U sesgo 0,0038 0,0083 0,0048

SR MATRIZ 0,0042 0,0122 0,0151

Um, p Xileno 0,0064 0,0152 0,0161

%Um, p Xileno 11,0204 12,1025 3,8641

Um, p Xileno 0,0128 0,0305 0,0321
%Um, p Xileno 22,04 24,21 7,73

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Tabla 71-3: Incertidumbre en los fortificados en o-Xileno en suelo

Incertidumbre 0,0290 0,0630 0,2080
Ucal 0,1296 0,1739 1,7525
uvolumen dil 0,0010 0,0010 0,0010
Up 0,0012 0,0012 0,0012

U sesgo 0,0026 0,0022 0,0034

SR MATRIZ 0,0019 0,0069 0,0106
Uo Xileno 0,0032 0,0074 0,0323

%Uo Xileno 11,0326 11,7024 15,5327
UoXileno 0,0064 0,0147 0,0646
%UoXileno 22,07 23,40 31,07

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

Tabla 72-3: Incertidumbre en los fortificados en BTEX emisiones a la atmosfera

Incertidumbre 60,0000 240,0000 600,0000
Ucal 1,7552 1,8816 2,4715
uvolumen dil 0,0037 0,0037 0,0037
Up 0,0012 0,0012 0,0012
U sesgo 1,3667 5,9593 5,4321
SR MATRIZ 3,3227 14,5195 17,2472
UBTEX 9,5000 18,6060 22,0878
%UBTEX 15,8333 7,7525 3,6813
UBTEX 19,0000 37,2121 44,1757
%BTEX 31,67 15,51 7,36

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

De acuerdo a los parametros establecidos por el SAE, incluyendo las normas internas del
laboratorio LABSU, cuando se realice la validacion, el porcentaje de incertidumbre expandida

del método ocupara el nivel minimo del fortificado, y los siguientes puntos de validacion deben
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ser < 40%, de esta manera se verifica que el método cumple con los parametros establecidos para

la validacion BTEX.
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CONCLUSIONES

El método analitico BTEX fue validado por GC en diferentes matrices identificando Benceno,
Tolueno, Etilbenceno y los isomeros del Xileno en las matrices de Aguas, Suelos y BTEX por
sumatoria para la matriz de Emisiones a la atmosfera, basado en el METHOD 5030C PURGE-
AND-TRAP FOR AQUEOUS SAMPL, METHOS 5035A CLOSED-SYSTEM PURGE-AND-TRAP
AND EXTRACTION FOR VOLATILE ORGANICS IN SOIL AND WASTE SAMPLES y el método
SRI Instruments 8610C Gas Chromatography Systems, realizando modificaciones pertinentes en
la forma de extraccion, ajustando las condiciones del equipo para realizar las curvas de calibracion

incluyendo los fortificados.

Se realizaron curvas de calibracién para cada matriz, repetidas durante 3 dias, para obtener un
coeficiente de correlacion mayor a r > 0,995 obteniendo en agua: 0,9998, 0,9996, 0,9996, 0,9996,
0,9985 para benceno, tolueno, etilbenceno, m, p, o-xileno mientras que en suelo:
0,9981,0,9993,0,9996,0,9995,0,9984 en cada componente; y BTEX emisiones a la atmosfera:
0,9996 lo que permite identificar las concentraciones en las sustancias fortificadas y calcular las

concentraciones correspondientes a cada matriz.

Las verificaciones intermedias es un control de calidad interno en el laboratorio para realizar la
gjecucién de cada parametro, obtenido en la matriz acuosa: benceno 13% tolueno 8%, etilbenceno
13%, m, p-xileno 13% y orto-xileno 13% en suelo: benceno 14%, tolueno 13%, etilbenceno 13%,
m, p-xileno 13%, o-xileno 10%, y en emisiones a la atmdsfera BTEX 11%, estos valores

experimentales estan por debajo del 20% dispuesto por el laboratorio

La exactitud se determin6 con la variacién de recuperacién 20 % estimada por LABSU; en
muestras fortificadas para cada matriz, independientemente del componente y matriz
consiguiendo valores experimentales de: 80,02 a 119,90 % de recuperacion, un resultado
favorable y aceptado por las normas internas del laboratorio. El rango de precision: repetibilidad
y reproducibilidad en agua: benceno 16% tolueno 7%, etilbenceno 5%, m, p-Xileno 5% y o-
Xileno 6% en suelo: benceno 8%, tolueno 8%, etilbenceno 8%, m, p-Xileno 8%, o-Xileno 9% y
en BTEX emisiones a la atmosfera 7%, estos valores son aceptados ya que estan por debajo del

valor estimado que fue 20%.

Cuando se validd emisiones a la atmosfera en BTEX utilizando la resina Amberlite XAD; en
inyeccion liquida, mediante el cromatografo de gases SRI 8610C, se obtuvo una curva méas

robusta ya que el nimero de datos fue de 5 concentraciones diferentes, mientras que en la bolsa
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tedlar solo se ocuparon 3 concentraciones ya que el material de referencia es mas asequible. El
rango de variacién recuperacién esta dentro del +20%, el cual fue 20% evitando pérdida de
concentracion. Al implementar verificaciones intermedias, es decir, el control de calidad interno
del laboratorio ambiental LABSU se obtuvo valores de 11% esto se realiza cada vez que sea
requerido el andlisis. Se obtuvo una precision del 7% con inyeccion liquida y del 15% en la bolsa
por lo que este método garantiza la confiabilidad de los resultados y el facil acceso a los

materiales.

La incertidumbre del método por cada fortificado en porcentaje para cada matriz se establecio
agua: benceno 37%, tolueno 21%, etilbenceno 22%, m, p-xileno 15%, o-xileno 22% matriz
suelo: benceno 28%, tolueno 29%, etilbenceno 28%, m, p-xileno 24%, orto-xileno 31% y BTEX

32% en emisiones a la atmdsfera.

Una vez que se completa la validacion del método analitico BTEX por cromatografia de gases, el
procedimiento esté disponible para el Laboratorio Ambiental de LABSU.
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RECOMENDACIONES

Al manipular BTEX, se deben evitar los materiales plasticos, incluidos las peras de succion, ya

gue pueden interferir con los resultados.

Los estandares analiticos deben estar certificados para el uso correspondiente por el laboratorio
LABU.

Cada curva de calibracion y fortificado debe realizarse diariamente porque son compuestos

organicos volatiles que se evaporan y reducen las concentraciones cuando se exponen al aire.

Antes de cualquier ejecucién, es importante verificar que el FID, generador de hidrégeno, esté en
Optimas condiciones de funcionamiento.

Ejecutar cartas de control con un 95% de confianza en los valores de pendiente e intercepcion
para obtener resultados fiables
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GLOSARIO

Analito: Especie quimica en una muestra que se busca informacion analitica. (Campillo, 2011, p. 5)

Analisis de regresién: Método estadistico para determinar los pardmetros de un modelo.
(QuestionPro, 2020)

Analisis de Varianza (ANOVA): Coleccion de procedimientos estadisticos para el analisis de
resultados experimentales. EI ANOVA de un factor (el caso mas sencillo) permite comparar mas

de dos medias poblacionales. (Lara, 2015, p. 20)
Asequible: Aquello que esta al alcance o que es posible de conseguir.

Cromatografia de gases: Método de separacion que utiliza una fase mdvil gaseosa y una fase

estacionaria liquida o solida. (SECYTA, 2014)

Cromatograma: Grafica donde se representa la sefial de un analito proporcional a la

concentracion, o masa, en funcién del tiempo o volumen de elucién. (SECYTA, 2014)
Estandar de referencia: Materiales complejos que han sido analizados extensamente.
Matriz: Medio que contiene un analito. (Campillo, 2011, p. 5)

Material de referencia: Muestras de diversos materiales en los cuales la concentracién de una o

mas especies se conoce con alta certeza. (DEPARTAMENT DE QUIMICA ANALITICA, 2020)

Pipeta volumétrica: Dispositivo que dispensa un volumen preciso de un contenedor hacia otro.
(DEPARTAMENT DE QUIMICA ANALITICA, 2020)

Matraz volumétrico: Contenedor para preparar volimenes precisos de una disolucién.
(DEPARTAMENT DE QUIMICA ANALITICA, 2020)

Sesgo: Tendencia a desviar resultados en una direccién que favorece el resultado previsto.

Validacion: Proceso que se establece, mediante estudios de laboratorio, si las caracteristicas de

desempefio del método cumplen con los requisitos adecuados para un uso previsto. (PAHO.ORG,
2008)
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ANEXOS

ANEXO A: CROMATOGRAMAS
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ANEXO B: CERTIFICADOS DE CALIBRACION

CERTIFICADO DE CALIBRACION No: CC-1807-029-21

MICID
ACREDITACION
ATORIANC

&2 Cucrom | W e

LABORATORIO DE CALMRAGION

AcrodiRacida N* 5AE LC 10-00%
IDERTIFICACION DEL CLIENTE

NOMESS VICARIATO AFOSTOUCD DE AGUARICO LABCRATORIO LABSL
HRECCION: AV ALEJANDRO LAVACA Y FRAY PASTOR DE VILLARSUEMADD
TELEFONC: EIBE1905
FERSONAIS) DE CONTACTO: ANDRES S0US
IDENTIFICACKIM DEL ITEM DE CALIERACION
=13 PIPETA AFORADA CLASE: A
MARCA: FISHERERAND UNIDAD DE MEDIDA:  mi
MODELD: WO ESPECIFICA RESCLUCION: NO AFLICA
SERIE: WO ESPECIFICA INTERVALD DE MEDIDAC 0,5 mi
CODIG0 -1 UBICACION: WO ESPECIFICA
EQUIFPAMIENTO UTILIZADG
CODIB0 HOMERE MARCA, WODELD LERIE VEMCE CAL. N* CERTIFICADO
ELET.121 BALANZA ANALITICA SARTORIUE SECURA 125015 004245 P24 CC-DEE-Iz -2
EL.FT.O35 TERMOMETRO DIGITAL ATM STa25 N ESPECFICA 2 OT-O0E CC-1935-001-20
ELFT.A456 BARCMETRO DIGITAL CONTROL COMPANY 1081 1SOIZIETT I CC-2845-013-20
ELFT.7T1 TERMOHIGROMETRO D LOGOSCREEN 800 4778450 210703 CC-1535-002-20

DECLARACION DE TRAZABILIDAD METROLOGICA

Los resuitados de calbrackdn comsnidos en esie cerificsdo son trazabies o Sistema infemacional de Unidades (51 por medio de una cadena inint=mumpida de calbraciones a traves del
PTE [Fhysikalisch-Technische Bundesansialt - Alemania) o de ofros Insthulcs Nacionaies de Mefroiogia (Bis).

CALIBRACHIN
METODO: GRAVBMETRICD
CROGUMENTD DE REFERENCIA: ESOH £TET 20D
PROCEDMIENTD: FEC.EL25
LUGAR DE CALIBRACIER: LABCRATORIC DE MASA Y VOLUMEN (ELICROM)
TEMPERATURA AMBIENTAL MEDIA  21,0°C H12 "G
HUMEDAD RELATIVA MEDIA: 43,0 %HA 1.2 %HA
PRESISN ATHCSTERICA MEDIA: 10D hPa 0 7
DEMSIDAD MEDIA DEL AIRE: 1,157 kgim® +0 002 kgim®

REZULTADDE DE LA CALIBRACKON

Momiral

Resuitadn Ermor de Medician Ircertidumbre (L Temperatua™! emp
! Factor ge C L] Cumplimiento
mi mi mil mi s mi
0.5 05055 -0,00153 000034 202 21,1 0,005 Cumple

Temperatura de Referenciac 0 °C

HNota: Se fa realizade 10 mediciones por cada panio de callbracion.

PIPETA 0.5 mL




CERTIFICADD DE CALIBRACION No: CC-1807-028-H

WICID

&2 CLicroMm | (W s

LABORATORIO DE CALMRACION

IDERTIFICACIDN DEL CLIENTE

MNOMERE VICARIATD AFOSTOUCD DE ASUARICO LABORATORIO LAZSU
DIRECCION: AN ALEJANDRO LANACA Y FRAY PASTOR DE VILLARGUEMADD
TELEFDND: EZB81105

PERESONALS) DE CONTACTO: ANDRES 5003

IDENTIFICACION DEL ITEM DE CALIBRACION

ITEML PIFETA AFORADA CLAZE: AB

MARCA: BOECO UNICAD DE MEDIDAC mi

MODELD: KO EEPECIFICA RESCLUCION: D AFLICA,

SERIE: MO EEPECIFICA INTERYALD DE MEDIDAC 1 mi

CODIED MY-12 UBICACION: N0 EEPECIFICA

EQUIFASIENTD UTILIZADC

COma0 HOMBRE MARCA EODELD FERIE WEMCE CAL. N CERTIFICADD
ELET.121 BALANZA ABALITICA SARTORIUS SECURA 225018 3004245 R34 Co-pere-ae1-21
ELFT.035 TERMOMETRO DIGITAL AT BTa2E N ESPECIFICA 0706 CC-1935-001-20
ELFT.466 BAROME TR DHGITAL COMNTRIOL COMPANYT o 1SOEEZETT S0 -0 CC-Zs-015-20
ELPT.771 TERMCHIGROMETRD RS LOGOSCREEN 800 4TTE450 T3 CC-1935-002-20

DECLARACION DE TRAZABILIDAD METROLOGICA

Los resuitagos de calbrackon contenidos n esie Cerificado Son tazabies al Ssiema Intemacional de Unidades (51) por medio e Una adena inntemumpida de calbracion:s 3 taves. del
PTE (Fhyslkalsch-Technische Bundesansiat - Alemania) o de ofros Instiutos Macdonaies de Metroiogia (INMs ).

CALIBRACIIN
METODC: GRAVIMETRICO
CCUMENTO DE REFERENCIA ES0 ATET20N0
PROCEDRIIENTO: FEC.EL.25
LUGAR OE CALIBRACION: LABORATIRIO DE MASA Y VOLUMEN [ELICROM)
TEMPERATURA AMBIENTAL MEDIA: Z216°C #3IC
HULMEDAD RELATIVA MEDIA: 45,5 %HR 0.7 %HR
PRESION ATIAOSFERICA MEDIA: 1D hPa 0 hFa
DENSIDAD MEDIA DEL AIRE: 1,184 kgim® 20 DO kgim®
FREZULTADDE DE LA CALIBRAC KN
Nomiral Resuladn [Eror ge Medicion InCertidumbre (L) Factor de © P Temperatura® [ -] -
il ml mi ml "c mi
1 0557EE 0,00234 000063 20 21,1 0,008 Cumple:
Tempersiurs de Referencia 20 C Nola: Se Fa reallzado 10 medicionss por cady punbo de callbracion.

PIPETA 1 ml




CERTIFICADO DE CALIBRACION No: CC-1807-026-21

f ICID
DE ACREDITACION
Acrodifacien N® SAE LC 102009
LABORATORIO DE CALIBRAGION
IDERTIFICACICN DEL CLIENTE
CMERE VICARIATO AFOSTOUCT DE AGUARICD LABCRATORIO LABSU
RECCION: AN ALEJANDRO LAVACA Y FRAY PASTOR DE VILLARGUEMADD
ELEFOHD 52881105
ERSONACS) DE CONTACTO: ANDRES S0UIS
IDENTIFICACIIN DEL [TEM DE CALIBRACKON
B FIPETA AFCRADA CLASE: A5
ARCA: BRAND UNIDAD OE MEDIDA:  mi
CDELD: MO ESPECIFICA RESOLUCIIN: WO AFLICA
ERIE: MO ESPECIFICA INTERVALC DE MEDIDA: 2 mi
CONEo M-13-06 UBICACIEN: WO ESPECIFICA
ERUIFAMIENTD UTILIZADC
COO0 HOMBRE MARCA MODELD SERIE VENCE CAL. N: CERTIFICADD
ELET.A21 BALANZA AMALITICA SARTORIUS SECURA Z250-15 HO04243 oEEOz-2e CO-IEER-IZ1-21
EL.FT.O035 TERMOMETRO DIGITAL ATM ST1S NO ESPECIFICA 2705 CC-1335-001-20
EL.FT.256 BARCMETRO DIGITAL CONTROL COMPANY 1051 1S03ETETT o2 i-OE-0e CO-245-013-20
ELFT71 TERMCHIGROMETRO AR LOGOSCREEN 500 4775450 R HIT-03 CC-13E5-002-20

DECLARACION DE TRAZABILIDAD METROLOGICA

15 resuitados de calbrackin contenidos en esie certficsdo son tazsbles al Sisiema Infemacional de Unkdades (511 por medio de una cadena inintsmumpsda de calbraciones a traves del
TE (Fhysikalisch-Technische Bundesansial - Alemania) o de oFos Instiutos Macionaies de Mefroiogia (s ).

CALIBRACIHH
ETODo: GRAVIBETRICD
GCUMENTO DE REFERENCIA ESOD 4TET-20HD
ROCEDMIENTD: FEC.ELIS
JEAR DE CALIBRACION: LABDRATORIO DE MASA Y VOLUMEN (ELICROM)
EMPERATURA AMBIENTAL MEDIA: 21,3 °C 017G
UMEDAD RELATIVA MEDIA: 45,4 ®HA 1,0 %HA
RESION ATRAOSFERICA MEDIA: 1010 hPa 0 Fa
ENSIDAD MEDIA DEL AIRE: 1,185 kgim® +0 002 kgim®

REZULTADDE DE LA CALIBRACKYH

Hominal Resultado Ermor de Medicion Ircertidumbre (U Temperaturat! emp
d Facior de C [L1] Cur
ml ml mil ml "C mi
F 1,9950 0oos0 000 am 21.1 0o Cumple

Temperaiura de Referenclas 20 °C

Mota: Se b reallzade 10 medicionss por cads punbs de callbracian,

PIPETA 2ml




CERTIFICADO DE CALIBRACION No: CC-1807-027-2

&2 Clucrom | (Wi

SERVICIO
DE ACREDITACION
ECUATORIAMO

LABORATORID DE CALIBRACION

ACCREDITED]|

Scan

IDENTIFICACION DEL CLIENTE

NOMERE: WICARIATC APCETOLICD DE ASUARICD LABORATIRIO LABEU
CIRECCION AN ALEJANDRD LAVACA Y FRAY PASTOR DE VILLARGUEMADO
TELEFOMO: 2881105
PERSONAIE] DE CONTACTO: ANDREE BOLIE
IDENTIFICACHH DEL ITEM DE CALIERACION
TEM: FIPETA AFORADA CLASE: AS
MARCA: BRAND UMIDAD DE MEDMDAC mi
MIODEL O MO EEPECIFICA RESOLUCION D APLICA
SERIE: MO EEPECIFICA MTERVALC DE MEDIDA: 3 mi
CODIEo: MA-E3-4 UBICACION: MO EBPECIFICA
EGUIPAMIENTO UTILIZADD
CODISD NOMBRE MARTA MODELD EERIE WVEMCE CAL. N CERTIFICADD
BLET.A ELALANZA AMALITICA EARTORIUS SECURA 225013 34004243 222-02-24 CC-Dem--21
ELFT.mS TERMOMETRO DIGITAL ATM TS MO EEFECIFICA 20210706 CC-1535-00-20
EL FTAEE BASCMETRD DIGITAL CONTROL CORPANTY o AS0AZXETT 2021-05-04 CC-Ze4s-05-20
ELFT.TT TERMOHIGROMETRD JUIRED LOE0ACREEN E00 4TTE4E0 20210703 CC-1535-002-20

DECLARACHION DE TRAZABILIDAL METROLOGICA

Los resultados de calbracien contenidcs en este cerificado son trazabies al Sistera Intemacicnal de Unidades (57) por medic de una cadera inintemumpida de cailbraconss a través del
FTE [Physkaksch-Technische Bundesansial - Alemania) o de otros Insttutos Mackonales de Mefroiogla [INMs),

CALIBRACIN

METODO:

PROCEDIMIENTO:

COCUMENTS DE REFERENCIA:

GRAVIMETRICO
S0 4TET200

FECELZS

LUGAR DE CALIBRACION: LABORATORIZ DE MASA Y VOLUMEN [ELICROM)
TEMPERATURA AMBIENTAL MEDIA: 150 =01
HUMEDAD RELATIVA MEDIAC 47.3 %HR =11 %HR
PRESIIN ATMOSFERICA MEDIA: 100 hPa =0 hPa
CENSIDAD MEDLA DEL AIRE: 1.154 kgl =0.002 kpm?
REZULTADCE DE L& CALIBRACION
Mominal Resutado Error de Mediclon Inceridumbre (U Temperatura'?
! Factor de Coberiurs k] = Cumplimienio
mil mi mi ml "G mi
3 2.9950 oLoosn 0ooin 2 Fa R oo Cumps

Tempemabura de Referenca 20 °C

Hota: Se ha realzado 10 meddonzs por cada punbs de callbracion.

PIPETA 3ml




CERTIFICADD DE CALIBRACION Mo: CC-1807-025-21

&2 Cucrom

SERWICIO .
DE ACREDITACION
ATORIAND

W

Acradllackin W® BAE LT 10248
LABORATORIO DE CALIDRACIIN

ACCREDITED |

IDENTIFIGACION IDEL CLIENTE
NOMERE VIZARLATID APCETOLICD DE AGUARICD LABCRATORIC LASEU
DHRECCION: A ALESANDRI LANACA, ¥ FRAY PAETOR DE VILLARIZUEMADD
TELESCM: EZBETIOS
PERSOMNA(E) DE CONTACTC ANDREE BOLIS
IDENTIFICAC3HM DEL [TEM DE CALIERACION
ITEM PIPETA AFORADA CLASE: A
MARCA: FISHERERMAND UNIDAD DE MEDIDA: m
MODEL: MO EEFECIFICA, REBOLLICION: NCHAFLICA,
EERIS: MO EEFECIFICA, INTER\WALD CE MEDHDA: 4 mi
CODIGOE: W=54-10 UBICACION: NOEEFECIFICA
EGUIFAMENTD UTILIZADD
coiao NOMERE MARCA MODELD BERIE VEMICE CAL W CERTIAICADD
ELET.121 EALANMZA AMALITICA, BARTORILE BECURA 2IS0H18 34004245 224 CCADSIR-IE-21
EL.FT.035 TERMOMETRID DHGITAL ATM ETE21S M0 EEPECIFICA 0706 CC-1S35-001-20
EL.PT.458 BARCMETRO DHETAL CONTROL COMPANY 1081 1S03ZIETT H2-0SD4 CCATSAE-05-20
ELFT.7T71 TERMOHGRCMETRD JUKD LOGOSCREEN 500 4776450 H-a7-03 CC-1935-002-20

DECLARACION DE TRAZABILIDAD METROLOGICA

Los resuitados de callbmacikon contenidos & esie cerificado son azabies al Eistema Intemacional de Unidades (E1) por medic de Una cadena inintemampida de callbraciones 2 s del
PTE [Prysikallsch-Technische Bundessansiait - Alsmania) o de oires InsShuics Nacionales de Metrologis (RMs).

CALIERACION
WETODO: GRAVMETRICD
DCUMENTD: DE REFERENCAA BOLTET A0
PROCEDIMIENTO: PECELIS
LIUGAR DE CALIBRACKMN: LABORATORIC DE MASA Y VOLLIMEN (ELICROW)
TEMPERATURA AMEIENTAL MEDIA:  Z1,9°C Hz"C
HUMEDAD RELATIA MEDIA: 47 4 %HR =1,T %HR
PREZION ATMOEFERICA MEDIAC 1010 hFa Eile ]
CENEIDAD MEDRA DEL AIRE: 1,193 kgim =002 kgl
FRESULTADCS DE LA CALIBRACION
Mominal Fesuiado Ermor de: Mesdficion Incestidumbne (L L g
Facior de Cobertura (K] Cumpimienio
mi mi mi bl mi
£ 3559584 000346 D,ooosT 2,00 ] oms Cumpis

Temperaiur de Refsnencia: 20 °C

Miokar S ha realtesdo 10 medicionss por cada punbs de callbracion.|

PIPETA 4ml




CERTIFICADO DE CALIBRACION No: CC-1807-015-21

&2 Cucrom

J DE ACREDITACION
ECUATORIAMND

Aoroditacion N* SAE LC 10009
LABORATORIO DE CALMPACION

ACCREDITED)

IDENT DEL CLIENTE
MOMESRE VICARIATO ARDETOUCS DE ASUARICO LABORATORID LASSU
DIRECCION: AN ALEJANDRO LAVACA Y SRAY PASTOR DE VILLARGUSMADD
TELEFOH D E2889905
PERSOMAIE) DE CONTACTD: AKDRES S0LIS
IDENTIFICACIIN DEL [TEM DE CALIBRACION
ITEME: PIFETA AFORADA CLASE: A5
MARCA: BRAND UKICAD DE MEDIDA mi
MODIELD: MO ESPECIFICA RESCOLUCION: KO ASLICA
SERIE: MO ESPECIFICA INTERWALD DE MEDIDA: 5 ml
CoOE M-14 UIBICACIEN: MO ESPECIFICA
EQUIFAMIENTD UTILIZADD
COmas HOMERE BARCA WODELD ZERIE VEMCE CAL. N® CERTIFICADD
ELETAM BALANZA ANALITICA SARTORIUS SECURM 225015 004245 HOZIOE-24 Co-Denz-az1-
ELPT.O35 TERMOMETRO DHSITAL AT STaE HO ESPECIFICA 0705 Co-1835-001-20
ELPTA455 EBARCMETRO DIGITAL CONTROL COMPANY 1= 1SOEIZETT i et o Co-2845-015-20
ELPT.TT1 TERMOHIGROMETRD ST LOGOSCREEN 600 4TTE4ED 0703 Co-1835-002-20

DECLARACION DE TRAZABILIDAD METROLOGICA

Los resuitados de calbrackin contenidos en este cerificado son frazabies al Sisi=ma Intemacional de Unidades (1) por medic de una cadena inint=mampida de calbrackones a traves del
PTE (Fhyslkalisch-Technische Bundesansialt - Alemania) o de ofros Instiutos Macionaies de Metroiogla (Bikis).

CALIBRACHIH

METODHN:

DOCUMENTO DE REFERENCIA:
PROCEDIMIENTD:

LUGAR DE CALIBRACICN:
TEMPERATURA AMEIENTAL MEDIA:
HUMEDAD RELATIVA MEDIA:
PRESIGH ATMOSSERICA MEDIA:
DENSIDAD MEDIA DEL AIRE:

GRAVIMETRICD
ES0 £TETHHD
FEC.EL2S

LABORATORIO DE MASA Y VOLUMEN (ELICROM)

213°C
45,2 WHR
1010 hPa
1.155 kgim®

#2°C

30,7 ®HR
10 hFa
0,003 kgim®

REZULTADDE DE LA CALIBRACION

Momiral Resultadn Ermor de: Medickn Incertidumibre (L Temperatura™’ amp
! Facior o= C L] Cumplimienio
il i mil i = ml
5 4,5300 00100 00D 20 201 0,015 Cumple
Temperatura de Referencia: 20°C Hota: Se ha reatzade 10 mediciones por cada puntc de callbracion.

PIPETA 5ml




CERTIFICADO DE CALIBRACION No: CC-1807-046-21

&2 CLcrom

OE ACREDITACION
ECUATORIAND
AorodiRacidn N* SAE LC 10-00%9
LABORATORIO DE CALBRACION

IDENTIFICACION DEL CLIENTE

MOMERS VICARIATO APDETOUCS DE ASUARICD LABOSATORIO LASSU
DIRECCHON: AN ALEJANDRD LAVACA ¥ FRAY PASTOR DE VILLARSUSMADD
TELEFOND: E2821905
PERSONAIS) DE CONTACT: ANDRES 50LIS
IDENTIFICACION DEL ITEM DE CALIBRACION
[gg="3 PIFETA AFORADA CLASE: AS
MARCA: SCHOTT UKICAD DE MEDIDA: ml
MODELD: MO ESPECIFICA RESOLUCION: MO ARLICA
SERIE: WO ESPECIFICA INTERWALD DE MEDIDA: 10 mi
[efale Il b M-15-5 UBICACICH: MO ESPECIFICA
ERQUIPAMIENTO UTILIZADD
COmB0 HOMERE MARCA WODELD LERIE VEMCE CAL. H® CERTIFICADD
ELET.124 EALANZA ANALITICA SARTORIUS SECURA 225015 HO04245 O34 CC-0S0z-0z1-21
EL.FT.035 TERMOMETRO DIGITAL AT TSRS HO ESPECIFICA 010706 CC-1935-001-20
ELPT.456 EBARCMETRO DIGITAL CONTROL COMPANTY 101 1SIIZETT oz-rsDL CC-2845-013-20
ELPT.7T1 TERMOHIGROMETRD ST LOGOSCREEN 600 47TE45D T3 CC-S35-002-20

DECLARACION DE TRAZABILIDAD METROLOGICA

Los resuitados de calbrackdn conferidos en esie cerificado son trazabies al Slsiema intemacional de Unidades (51) por medio de una cadena ininfemumpida de calbraciones a traves del
FTE (Fhysikalsch-Technische Bundesansiat - Alemania) o de ofros Instiutos Macdonaies de Mefroiogia (NG ).

CALIBRACHIN
METODO: GRAVIMETRICO
COCUMENTO DE REFERENTIA FE0 £TET 0
PROCEDMIENTOS: FEC.EL.2S

LLIGAR DE CALIBRACION:

LABORATORID DE MASA Y WVOLUMEN (ELICROM)

TEMPERATURA AMBIENTAL MEDIAC 214 °C H.3°C
HUMEDAD RELATIVA MEDIA: 42,5 WHR 1.2 HHA
PRESHIN ATMOSFER ICA MEDIA: 010 hPa 0 FFa
DENSIDAD MEDIA DEL AIRE: 1,155 kgim® 20 00 kgim®
REBULTADDE DE LA CALIBRACHON
Nominal Resutada Ermor de Medicién Incertidumire (U T g
il o ® o= pod -8 =o' o
mi m mi m B mi
10 10,0473 40,0173 o.onz2 2,00 201 0,02 Cumpie

Temperatura de Referencia: 0 °C

Hota: Se ha reallzade 10 mediciones por cada punte de callbracion.

PIPETA 10ml




CERTIFICADO DE CALIBRACION No: CC-2747-002-21

&2 Eucrom | (e

LABORATORIO DE CALMRAGION
IDENTIFICACIDN DEL CLIENTE

NOMERE VICARIATO AFPOETOUCD DE AGUARICD LABDRATORIO LASSU
DIRECCION: AN ALEJANDRD LAVACA Y FRAY PASTOR DE VILLARGUEMADD
TELEFONC: £2881905
FPERSONA(E) DE CONTACTS: AKDRES S0LIS
IDENTIFICACION DEL ITEM DE CALIERACION
[gs=X3 MATRAZ AFORADD CLASE: A
MARCA: LME UNIDAD DE MEDIDA; mi
MODELD: WO ESFECIFICA RESOLUCION: WO AFLICA
SERIE: MO ESPECIFICA INTERVALD DE MEDIDA: 10 mI
CODIE0S M-02-5 UBICACION: WO ESPECIFICA
E@UIFAMIENTO UTILIZADD
CODIGO NOMBRE MARCA WODELD LERIE VENCE CAL. N* CERTIFICADO
EL-ET.0E3 BALANZA, ANALITICA EARTORIUS CRA 2250 2BE1ETT 2022-05-05 CCA2ITI-022-1
EL.PT.035 TERMOMETRD DIGITAL ATM ETER1S WO ESPECIFICA 2021-07-06 CC-1935-001-20
EL.PT.465 BARDMETRO DHGITAL CONTROL COMPANY 1081 A503Z2ETT 2021-05-04 (CCA2RAE-01 520
EL.PT.TT TERMOHIZRMMETR JUMD LOGOECREEN 600 D&TTE4E0 2021-07-03 CC-1935-002-20

DECLARACKON DE TRAZABILIDAD METROLOGICA

Los resuitados de callbrackin conienidos en esie cerificado son tazables al Sisiema internacional de Unidades (51) por medio de una cadena ininfemampida de calbraciones a traves del
PTE (Fhyslkalisch-Technische Bundezanstat - Alemania) o de ofros Instiutos Nadonaies de Metroogia (NS ).

CALIBRACION
METODO: GRAVBETRICD
DOCUMENTO DE REFERENCIA IS0 4TETI0MD
PROCEDBMENTC: FEC.EL2S
LUGAR DE CALBRACICN: LABORATORIC DE MASA ¥ VOLUMEN (ELICROM)
TEMFERATURA AMBIENTAL MEDIA 22,1 °C 3T
HUMEDAD RELATIVA MEDIA: 43,6 BHA 210 %HR
PRESIGN ATMOSFERICA MEDIA: 1012 hPa 0 nFa
DENSIDAD MEDIA DEL AIRE: 1,154 kgim® +01 D02 kgin®
RESULTADDE DE LA CALIBRAGC KN
Hominal Resultadn Ermor de Medickin Incertidumibre (L) Factor g . Temperatu’t erp cumlimints
m m mi m < mi
10 10,0080 -0,0080 0002 232 213 0,025 Curpie

Temperstura de Referencia: 20 °C Hota: Se Fa reasilzado 10 mediciones por cada punio de callbracion.

MATRAZ 10ml



CERTIFICADD DE CALIBRACION Mo: CC-1807-006-21

SERVIAD i
DE ACREDITACIHIN
&2 Cucrom | ‘¥ 2
Acreditaci bn N S LT 10-008
LABORATORNO DE CALMSRACION
IDENTIRCACION DEL CLIENTE

HOMERE WICARIATO APCETOUCD DE AGUSRICD LASORATORIC LAESL
DIRECCION AV KLESANDRT LAVACA Y FRAY PASTOR DE VILLARGLERADC
TELERORC EI8E1106
PERESOMAS) DE CONTACTO ANDRES BOLIE
IDENTIFICACHSY DEL ITEM DE CALBBRACION
(=" MATRAT AFORADD CiagEe: A
MARCA ERAND LMIDAD DE MEDIDA; il
MODELC HO EEFECFICA REECLLICIIN HO AFLICA
BERIE HO EBFECIFICA INTERWALD DE WMEDIDA. 50 mi
CODIGOS 007 LBICACIIN HO EEFECIFICA
ECUIFAMIENTS UTILEZADD
OG0 HOMERE MARCA RODELD SERE WENCE CAL W* CEATIFICADG
ELET.121 BALANZA ANALITICA EARTORIE BECLRA 2250-18 200420 2024 CC-0ar2001-1
ELPFT.03% TERMOMETRO DIGITAL ATM ETeE HC ESPECIFICA i g o] S~ 708500420
ELFT.458 BAROMETRC DNGITAL CONTROL CORMPANY 10 180324877 2000 C-2a5078-20
ELPT.T7i TERMOHIGROMETRO JUMG LOGOECREEN S0 STTEAED i g B o] S~ T0a5000-30

DECLARACION DE TRAZABILDAD METROLOGICA

L P antees chr calibrasatn conDenickes en este oeifsato son Tasaties ol Seterda Plemasonal o Unidades (2] por medo de Una cedena nintemumpda de caltvacones @ trads del
FTE [Physkaison Tactimohs Bundeharile - Ak | & o8 o7 et Macknaes o Warokds (M)

CALIERACHIN
WETOD:: GRANTMETRICO
DOCUMENTS DE REFEREMCIA; 150 TET-2090
PROCEDIMIENT O FECEL2E
LUGAR OE CALIERACKOM: LAEBORATORIO DE MAEA Y WOLLIMEN [ELICROM)
TEMPERATLRA AMEIENTAL MEDIA: 74,40 2T
HUMEDAD RELATTWA MEDIA: 42,7 ®HR +0,8 ®HR
FREEIOH ATROSFERICA MEDW W1 hFa 0 hFa
DENSIDAD MEDIA DEL ARE 1,186 lgm? 0,002 kg™
REEULTADOE DE LA CALBRACKM
- - - - p- m
heermineal Resuitads Ermor b Wischcion s tidumibe L) Facter de _— eroeal ] ——
mi mi mi mi E] mi
=] 40, 9528 004415 0,0058 2,00 Mz 0,08 Casrgle
Tempsnabura 8 Ralenmia 20 °C Mot S ha realieecs 10 rmedcns por sada puo de cibracin

MATRAZ 50ml



CERTIFICADC DE CALIBRACION Mo: CC-1807-005-24

&2 CLicroM

SERVICID
DE ACREDITACION
ECUATORIAMND
Acreditaciin N* SAE LG 10-009
LABORATORIO DE CALIBRACION

ﬁ.tﬂlfﬂ‘Trbl

Hac-mrA

IDENTIFICACION DEL CLIENTE
NOMERE VICARIATC APOETOLICS DE AGUARICT LABORATORIO LABSU
DIRECCHON: A ALEJAMDRD LAVACA Y FRAY FASTOR DE VILLARGUEMADD
TELESOMND 52851905
PERSOMAIE) DE COMTALTO: AMDRES BOLIS
IDENTIFICACHON DEL [TEM DE CALERACION
ITEM: MATRAZ AFDIRADC CLASE: A
MARITA FORTUNA UMIDAD DE MEDIDA:  mi
MODELD: WO ESPECIFICA RESOLUCHIN: MO AFLICA
SERIE: WO ESPECIFICA WTERWALD DE MEDIDA: 100 mi
CODNE0: [ UBICACION; MO ESPECIFICA
EQUIFAMIENTD UTILIZADG
CcODMBo WOMERE MARCA MODELD SERIE WENCE CAL N® CERTIFICADD
EL.ET.4Z1 BALANZA ANALITICA, BARTORIUE SECURA 22503 34004245 02202-24 COAEN2-021-21
EL.FT.O2E TERMOMETRC DIGITAL ATM STEE N EEFECIFICA 2024-07-D5 CO-1335-001-20
EL.FT.455 BARCMETRO DHGITAL CONTROL COMPANY 1081 1S032TETT 2024-05- CO-2845-015-20
EL.PT.TTH TERMOHIGROMETRO JUBATH LOGOECREEN 500 ATTE4SD 2024-07-03 CO-1S35-002-20

DECLARACION DE TRAZABILIDAD METROLOBICA

Los resuiados de albradon conienidos en esie ceriificado son raeables al Sistema infemacional de Unidades (S1) por medio de una cadena ininierumpida de callbraciones a raves ded
FTB (Friysikalisch-Technische Bundesansiak - Al=mania) o de obos Instiuics Nadonales de Metroiogls (s ).

CALIBRACHIN

METCOO:

COCUMENTC DE REFERENCIAC
PROCEDIMENTC:

LUGAR DE CALIERACKOS:
TEMPERATURA AMBIENTAL MEDLA
HUMEDAD RELATIVA MEDIA:
PRESION ATMOSFERICA MEDIA:
DCEMNEIDAD MEDLA DEL ARE:

GRAVIMETRICD
120 £7ET.2010
PEC.ELZS

LASORATORID DE MASA Y VOLUMEN (ELICROM)

210"
48,1 ®HR
101 hPa
1,157 kphe?

=1

=06 ®HR
=0 hPa
=0,002 kgim®

AESULTADOE DE LA CALIERACION

heomiral Emor de Medioin Inceticdumbne Tem ' |
[ 5 4 " pEraa n .
ml mi ml mi "G ml
100 100,050 -0,0%80 00080 2,00 20,1 oA Mo Cumpis

Temperatua de Referenci 20 *C

Mota- Se ha realizade 90 medcones porcada punio de callbracion.

MATRAZ 100 ml




CERTIFICADO DE CALIBRACION No: CC-4787-001-21

SERVICIO

DE ACREDITACION
—~LICROM Sy
Acreditacion N° SAE LC 10-003

i ()
o~ S s
S0

ilac-MrRA

Y r~ [ACCREDITED]
LABORATORIO DE CALIBRACION QAR Cabrabon Laboty
IDENTIFICACION DEL CLIENTE
NCMERE: VICARIATO APOSTCLICO DE AGUARICO LABORATORIO LABSU
DIRECCION: AV ALEJANDRO LAVACA Y FRAY PASTOR DE VILLARQUEMADO
TELEFONO: 82881105
PERSONA(S) DE CONTACTO: ANDRES SOLIS
IDENTIFICACION DEL ITEM DE CALIBRACION
TEM: BALANZA DE PRECISION UNIDAD DE MEDIDA: Grames (g)
MARCA: OHAUS DIVISION DE ESCALA REAL (d): 0.1
MODELO: SPXZ201 DIVISIGN DE ESCALA DE VERIFICACION (e): 0.1
SERIE: BE0E2727TO CAPACIDAD MAXIMA {Max): 2200
CODIGO™: El/215 CAPACIDAD MiNIMA (Min: 5
CLASE: () ALTA COEFICIENTE DE TEMPERATURA {K1: 0.000010 °C
UBICACION®™:  LAB DE MICROBIOLOGIA
EGUIPAMIENTO UTILIZADO
coniso NOMERE MARCA MODELO SERIE VENCECAL  N° CERTIFICADO
ELPT482 JUEGO DE PESAS 100 mg - 2 kg HAFNER CLASEFt 701015 2022-01-07 CC-0007-022:21
ELPT.674 BAROMETRO DIGITAL CONTROL 8520 170281364 20220702 CC-2020003-21
COMPANY
ELPT.1081 TERMOHIGROMETRO ELC TH-0510 NO ESPECIFICA 2021-10-28 CC-1487-008-21

DECLARACION DE TRAZABILIDAD METROLOGICA

Los resultados de calibracion contenidos en este certificado son trazables al Sistema Internacional de Unidades (S1) por medio de una cadena ininterrumpida de calibraciones 3|

traveés del PTE (Physikalisch-Technische Bundesanstait - Alemania) o de otros Institutos Nacionales de Metrologia (INMs).

CALIBRACION

METODO:
DOCUMENTO DE REFERENCIA:
PROCEDIMIENTO:

LUGAR DE GALIBRAGION:
TEMPERATURA AMBIENTAL MEDIA:
HUMEDAD RELATIVA MEDIA:
PRESION ATMOSFERICA MEDIA:
DENSIDAD MEDIA DEL AIRE:

COMPARACION DIRECTA CON MASAS PATROM CERTIFICADAS
EURAMET CALIBRATION GUIDE No_ 18 - VERSION 4.0 {11/2015)

PEC.ELD1

LAB DE MICROBIOLOGIA
1.6 *C Punto de ajuste:

228°C
45.0 %HR
831 hPa
1,155 kgfm®

CERTIFICADO BALANZA ANALITICA

i5e realiza ajuste extema?

+1,3 %HR Lectura antes del apuste:
I hPa Lectura después del ajuste:
0,002 kg/m®

si
2000.0 g
2004.6g
2000.0 g




ANEXO C: CERTIFICADO BTEX

@eHRensTORFER

This certificate is designed in accordance with 10 17034 and ISC Guide 31 This reference material [RM) was designed, produced and verified in accordance with 1SO/IEC

<

Reference Material 17025, 150 17034 and a registered quality management system 150 9001,
Product Name Product Code Lot Number Format Expiry Date Storage Temp
Aromatic Hydrocarbons Mix 11 2000 pg/mLin DRE-YAD4000100ME G1074608ME Multicomponent Solution 07 Jul 2024 20°C 1+ 4°C
Methanol
CERTIFIED

Compound Name Concentration Expanded Uincertainty CAS Lot Mumber RT

U (pgifmL) [min)
Benzene 200291 40.68 7-43-2 120751 999 1253390 414
Toluene 2006.01 4330 108-88-3 1027659 998 1235950 667
Etfylbenzena 199860 4410 100-41-4 9B4170 934 1261430 866
m-Xylene 200283 6134 108-38-3 1027663 996 1256480 881
p-Kylene 200037 40.63 106-42-3 122163 998 1259390 881
o-Kylene 2000.04 6151 095-47-6 76EL1T 039 1270.000 922
The producer certifies that this referance material meets the specification stated in this certificate until the expiry date, provided [ 4R ENINA N R CERTIFIED ON RM
it & stored unopened at the recommended temperature herein. Product warranties for this reference material are set out in the U Rel
terms and conditions of purchase. . alease
Version 1 Pagelof2



ANEXO D: PROCEDIMIENTO REALIZADO PARA EL LABORATORIO AMBIENTAL

LABSU
DETERMINACION DE BTEXEN| FEE-LABSU-206
AGUAS, SUELOS Y EMISIONES
ALA ATMOSFEEA
LABDRATORID AMEBIENTAL (RESINA XAD:) Pigina 3 de 23
IMNDICE
1. OBIETO
1 ALCANCE
2.1 Interferencias
3. BEFERENCIAR

3.1. Documertos wiilizados en Iz slaboracion

3.1 Documentos a mtilizar conjuntaments
4 GEMERAL

4.1 Defmicicmes

4.2 Feommen dal Metoda

4.3 Toma de muassiras, consarvacion v almacerzmiento
5. DERCRIPCION

5.1 Equipasienta

5.2 Preparacion
3.3, Fealizacion

5.4, Condiciones de fimciomamisnto
5.3 Medicion de las puestras
5.6, Tratzmiento de resuliados
3.6.1 Caloualo de Incartidumbrs
5.7. Medidas de Seguridad
5.8 Comirol de Calidad
5.8.1 Criterics da aceptacion ¥ rechiazo
G ANENOS
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ACUAS, SUELOS ¥ EMISIONES
A LA ATMOSFERA

LABORATORID AMBIEMT AL (RESINA XAD:). Pagina 4 de 23

1. OBJETO

El siguiente procedimiento tiene por objeto definir la sistematica wtilizada por LABST para Ia
determimaricn de ETEX por cromatesrafia da pase:,

L ALCANCE

Ezte procedimisnto a3 aphublepa:alzdeternunmonneETEh (Benceno, Toluena, Exilhencang, Meta,
Pama, Orio- 2ilena) per imyeccion ligurda wtilizandoe el cromatografo dz gases SEI 28100 en muestras
de agoa, suelo y emizione: 2 la atmozfem

Apna:

El ranzo de trabajo pam Beanceno, Toluewo, Elbencena, o-Xileno: 0,012 a 0060 mgl v 00240 —
01200 am m,p-3ileno maL.

Euala:

El rango de trabjo para Benceno, Toluene, Etilbercene, o Mileno; 0,0280 -0,2080 mgks v 0,0530
— 0, mg'kz anm p-3ilamo.

Emizicmes 2 la amosfera:
El ranga de trabajo comprende de S00000 - S00,0000 maEe de BTEX en Emiziones a la abmoefera

21 Intferferencias
Ezie metodo no determing los compuestos con tma nmnedad muy baja, presion o condicionss
del instnmeenta madeciadas
Comtamiracion cnzada de la muoestra, que ocwme cuando 5= aalizan puestras de mivel alto ¥
mivel bajo o estandarss aftermadaments, s recomienda purgar por completo de la GO entra
mussiTas,
Interferencias de [a resolucion que pueden orumir ¥ pueden ser eliminadas por l2 cohumna de
&C apropiada o cambiando los tiempos de ]a retencion 2 traves de cambios en |2 columea Ia
proporcion v el uso de propramarcion de temperatura
El zistema arzlitico debe zer esencizlments libre de contamirentes, esto se logra analizando
gapacios en blanco que consizten en Aire, o mitrogano.

Para asegurar la respuesta del amalizador sea corsistents, los gazes de [z calibracion deberan
contener aive seco. Pera ajustar lz: concenfracipne: arpamica: gazecszas cuando el vapar esta
presente en la muesira, [2s concemtraciones de waper de agua son determinadzs pam ezzs
muestras, ¥ um factor da la comeccion a2 aplicade.

El tiempo de comida del cromatografo de zas debe ser suficiente para aclarar todas las crestas
antes de procedsr a la proxima camera (pam prevendr &l :alde de la puestra).

E:= impaortzete ne utilizar materiales de plastice ya que estos coxtiener ETEX v pueden alterar
laz condiciones de rakaje.

3 FEFEREXCIAS
3.1. Documentns utilizados en la elaboracion

PGO102-02 Edicidn 01



DETERMINACION DE BTEXEN| FEE-LABSU-206
AGUAS, SUELOS ¥ EMISIONES
A LA ATMOSFERA

LABORATORID AMBIENTAL (BEESIMA XAD:) Pizina & de 23

Fegistro Oficial }° 430, acoerdo Mo 021

NOZMA MTE-IMEM IR0TEC 17025:2018: Faquizito: ganerales para |2 competencia dz los
laboratorios e ensavo v calibracion

EPA NETODO 5030C PURGE-AND-TRAP FOF. AQUEOUS SANMPL, METHOS 303354
CLOSED-5YSTEM PURGE-AMD-TRAP AND EXTRACTION FOR VOLATILE
CRGAMICE I 300 AND WASTE SANPLES,

Moema INEN 1108:2020, sexta revision. Calidad d= apua potable para consume humano,

3.1, Documentos a wtilizar conjuntamente
Marmal del 5RI
PG-LABST-0L. Comirol de documentos v registros,
PEEXE0] Aralisis de BTEX e Resina Amberlite XAT, Hoja de czlculo.
PEEXG0] Caria de control de BTEX en Fesing Amberlita AT,

4. GENERAL
4.1. Definiciones

BTEX: Benceno, Tolueno, Etilbenceno v los iscmeres del Mileno (m-ilen, o-Xilero, p-Xileno).

Son compuestos arganices volatiles (T0Ws) que e caracterizan por poseer propiadades azociadas con
2] mocles del bencena, dicho: compuesios pozesn seis gnzpes de carbono-hidrogene snlazados cada mwwo
2 los vertices del benceno formando un hexazoeo.

COV'S: Compuestos Organicos Volatiles,

Los Compuestos organicos volatiles suslen ser subproductos del proceso y combustion de petrolzos.
hboches de estos Compuestos poseel W caracter altaments Carcinopend en nivelss relativameants bajos.
Ezte metodo ez aplicable para determirar alsmes compuesto: argamices volatiles en aire.

El analiziz conlleva la determinacion de los sizudentss COVE, repartandese como valor totz] de elloz o
Tien como 2l valor mdividual de Loz compaestos saleccionado: Benceno, Toloeno, Etlbenceno, orto-
mesa-para Xilsno.

AGUA DE CONSUMO: aguna utilizada para beber, preparar v cocinar alimentes u otroz uses
domesticoz, independiente del origen v sumimistro, com caraciensticas fimicas, quimicaz v
microbiclogicas que paranticen = inpcuidad ¥ aceptzbilidad para el consump humang,

AGUA RESIDUAL: es el agua de composicion veriada provisne de uso domestico, mdustial,

comercial, agnicola, pacuario o dz otra mdale, s2a pablico o prvado de gue por tal motive hay sufrido
degradacion ex su calidad orizimal

AGUA NATURAL: su:z propiedads: originales no han side modificadzas por [2 aciiridad umara

SUELCE Capa soperficial de [a corteza temestre, :ituada por soboe 2] sosirato rocose, ntegrada por
partbrulas minerales, matena OrEAmica, AEUa, AR YV OEAMEMOS Vivos, que cunple tamto fmciomss
nabarales como de wzo

BiE0102-02 Edicidn (1
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EMISIONES A LA ATMOSFERA: 52 entiende por lz dzscarga de sostancias gazecsas paras o Lo
suskancias en suspension en ]a amesfera. Para &l propesito de esta ponma, 1a emision =2 refiere a l2s
concentraciones de descarge de sustancias provenientes de actividade: umanas,

RESINA AMBERLITE XAD.: E: un n:n:-pc-]jma-:- de poliestireno reticulado kidrofobo, gue se
suministra como perlas insolubles blancas de tamafio 20-60 mezo. La resing se us2 ampliamente para
adzorber compuestos organico: soluble: dz corrientes acnosas v disolventes orzanicos, pensralments en
operaciones Ciclicas en columsa,

4.1 Fesumen dal AMatoda

Laz mmestras de agua, mesles v emisiones 2 la atmesfera de Loz compuestos orzanicos son transformadas
e faze Liquida, estas 0m seperada: por comatoprafia gaseosa (GC) & individualmente cuartificados por
Ia jomizacion de Hama, fotoionizacion, o captura dal electron, u otro: prindpios de aalisis apropiados.
La retencion medida de cada COmMpoNents Separado s COMPAT2 COR aguallos de compuestos conocides
bajo las condiciones identicas. Por consiguiente, el analista confirma la identidad y las concentraciones
aproximadas de los componestes de organicos. Con esta informacion, 2] analista prepam o compara los
estandares de las mezclas disponible: comercialments para calibrar &l GC bajo la: condiriones identicas
2 laz muestras. E] analista tambien determina k2 necesidad de 1a filtracion correspondient= 2 cada una de
laz matrices para zeparar la partoula meportants v evitar la sauracion de Lo gue 22 esta analizando | por
dilucion de Ia puestra, v prevenir la conden=acion de 1a bumedad

4.3 Toma de mueesiras, conservacion v almacenamisnto

411 Toma de muestras, conservacion v almacenamients en muestras de Azua.

Uz muestr2 hemogenea de tm volumen de 500 a 1000 ml., debena ser recogida en ura botella
de vidrio ambar deum litro 2justado con ue tapon ée rosca revestido de TFE (tetrafluoroetilenc.
3i 2 muestra no es corrasiva, se pueds sustitair &1 TFE por una delzada lamire metalica. Sino
existen botellas ambar disponible, protejanze de la buz [as muestas pam reducir la posible
descomposicion fotolitica. Limpiese y aclarese la botella v lapmtecu-:md&lm{:-:m-..ﬂ: acetona
o cloruro de metileno v séquese daspaé: de usar. Congélese todas ke muestras o enfriese a 4°C
desda el momento dz |2 toma hasta m extraccion.

Exraizase laz rmuestras en Loz 7 dias sipuientes 2 Ia toma v malicese completaments amtes da
los 40 éas de su extraccion.

Para mayor referencia respecto al nmestreo vy comservacion, coasulte el procedimisnto
especifice PEE-LABETT-01.

Para la recepcicn de Iz puestras en el Laboratario, = procedera come =2 establece en el Anexo
1 del PG LABEU-0Z Procediniento de Prestacion de Servicios.

4.32 Toma de muestras, conservacion v almacensmiento en muestras de Suelos.

Fiecoger uma mmestra homoganea de 1.5 kg en una fimda zellante. Para mayor referenda
consulte el FEE-LABST-01. Procedimiento Expecifico dz hiuestreo.

Para la recepcion de muestra: en 21 [shoratorio, 52 procedera come se establace en el Anexo del
FG-LABEU-03 Gestoon de Solicibodes, Oferias v Contratos.

La muesira tiepe gue amalizarze dentro de 14 horas aimo es pozible se puede comservar en
refriperacion por mn perodo de 10 dizs o ambes @2 los 470 dias de su exiraccion

PGO102-02 Edicidn 01
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4.13 Toma de muestras, conservacion v almacensmients en muestras de Emisiones a la atmosfera.
(Besing Amberlite XAD.).

Loz BTEX en fase solida v en faze g2se0sa 3¢ extraen izocineticamente de 1a fiente v 26 recogen en
20g de rezina Amberlite AT, en impinzers o en compopsntes de Ten de muestrec asuas amiba
(ahro, seoda, boguilla) se debe recoger la masa o vobomen objetivo dz [ muestra en ] tempo de
nnestren astimada.

La determinacion debera ser inmediata, caso contrario almacenar la muestra bajo refrizeracion
protegida de la laz. E] tieeapo magomeo para 1a realizacion del analizis es de 14 dias.

Para &l etiquetado de l2s muosstras, trapsporte v manipulacion remitirze al PG-LABSTT-08 hiznejo
de Ttemz.

44 Condicione: ambientales
La: condiciones optineas para la operacian del 2RI INSTREUMENTS 26100 som

Temperatura: 20-30°2
Huomedad ralatva- 400 - 8%
5 DESCRIPCION
& 1. Equipamiento
Equipos v Materiales;

Cromatografo de gase: SRI 2610C EI-203

Zoftwars PeakEimple-PeakSimple

Cobmemna Cromatografia: §0m*0,33mmlD MT-1 0,5 (Crossbord dimetind poly:ilozane).
Dietectores: FID Tiliceze &l detector de Nama tonizacion.
Balmmea aralitica, EI7209

Generador de Hidrogene FEAE SCIENTIFIC
Imyeccion HEWLETT PACEARD 10ul
Equipo ds Faotapor, ELE7.

Equipo de Filtracion de agoa Ultra Puara, ELES.
Zizema de filradien

Probetz 50 ml.

Matraces aforados de 10, 25, 100 mL.

Balones esmerilados 2440

Filoo de membrana de Mylon 47 mom & - 0,45 1m

Vizles arber 1,5 ml.

Fapsl filiro grado cuantitative :m cemizas 115 pm
Ezmufa, ELI 21

Membrana de filtracion 17mm - 0,45wm

PCOI02-02 Edicidn 01
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Pagina § de 23

Eeactivos:

hletamol 02.9%

Estandares de calitrade: MIN (ETEX: Benceno, Toluene, Etilbenceno, m-p-o-Nileno).
Diclorometama, calidad HELC.
Zulfato de sodio anhidre Mal304, sramualar calentamiento 2 130°C durante 24 horas,
HAD-2 regire, Opcicnal: Supelce, Supelco Park, Bellefonte, PA

Apua destilada grado HPLC.

Estandares de calibracion: Concentraciones de 12- 36-48-50-120 ppen {matriz aguas).
Estandares de calibracion: Concentraciones de £.2- 8-12-12-36 pom (matriz suelos).
Eztimidares de calibracion: Concentraciones de 12- 36- 48-50-120 ppm {matriz resinas).

5.2 Preparsacion

Acondicionamiento de 1a muestrs

Previo al anzlizis las puestras v bos estzndares se acondscionaran a temperatara amsbiznte, homogenizar

la puestra para obrterer 2licapta: reprasentativas.

Identificacion del ohjeto de enzavo
La idextificacion, manipulacdion, conservacion v almacenamisnts 52 o realizara confirme se establece
en gl PO-LABETT-0E. Mansjo de Ohjetos de Ensayo.

Curva de calibraciaon

Para la curva de calibracion dz] equipe se utiliza los siguientes patranes:

PG0102-02
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Estandar Concentracion de BTEX Freparacion Certificado
PHARMCO-AADEE
Ahietanol (Blanco) Impurezas %: A+Fal THE FOWTR OF THRITE
BTEX 1 12 ppm: ™0 _ guFep | Dr Eremts
%:AiF*D Dir. Ehrerstorfar
BTEX 2 36 ppm
BTEX 3 28 ppm M0 guFep | DrEremts
BTEX 4 50 ppm Mg _,.p.p  DrEhresstorfer
T =
BTEX 3 120 ppm: M§_  .p.p  DrEhrenstorfer
=

Dionde-

A= comcentracion de la restra con respects a la curva de calibracion

F=Factor (Volumer de l2 puestra en copdiciones dz analisis)

D =TFactor da dihocion.

Nita:

Ze realiza mna calibracion cuando no cumple con 12 verificacion, mediante estandare: extermos, con
vario: niveles de concentracion, se werifica los tiempes de ratencion v 2reas,

La preparacion de Extandares se realizar 2 partir de mz salocion de 50 maL en las matrice:: Agaz,
Zugelo: v Emizionss a la Amosfera

DE0102-02 Edicidn 01
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Matriz Azua
Estandar Violumen Cantidad Concentracion
Estandar
T = TEr RS
atd 2 in 1 pal 36,00 ma T
5td 3 10,0 15 ml, 48,00 ma=L
Std 4 50 10 el G0, 00mzT,
5td 3 100,02 100 mL 120,00 mg'L
Std 6 (VT 2.0 10mL 2400 ma L
50 (VI 75 10miL 90,00 meL
Matriz Suelo
Estandar Violumen Cantidad Concentracion
Estandar
=i 3,3l 10 L 4 Mmel.
atd 2 750 100 mL 2,00 me T
St 3 1.00 10 L. 17,00 mel
St 4 1.50 10 mL 18,00 me'L
St § 150 10 mL 30000 meL
Std 6 (VI 5.00 100 ml 6,00 meL
50 (VT 1.00 10 el 24,00 me L
Mairiz resing
Estandar Violumen Cantidad Concentracion
Estandar
atd 1 2.5 2yl Lot maL
Std 2 10 10 el 36,00 ma'L
5td 3 10,0 15 ml. 48,00 ms T
atd 4 a0 1 pal 40, 00me T
5ed 3 1000 100 ml, 12000 meT
Std 6 (VT) 20 10 el 400 meL
Std 7(VT) 75 10 sl 90,00 meL

NOTA- VI: Pepresenta las verificaciones intermediaz,

Di0102-02
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5.3 Reslizacion
Matriz apmas
Preparacion d=l Elanco:

En un embudoe de separacion viertase 300 mL dz aguz grado HPLC v proceda como una muesoa.

Preparacion de muestras:

Viertase 500 mL de muestra en um embado de separacton, emplesse volmenes de 30 ml de
clorure de metilenn en dos eries, agitar durante 1 mimtos con una ventilacion periodica para
liberar &l exceso de presion. Dejar reposar la pmzestra hiasta qua L2 capa orgamica ze separars de la
faze acupsa

Facolectar |z fse orgamica previzmente filirada (pape] filtra), a un belon concentradar previaments
afiadierde sulfato de sodio ankidro al papsl fltra.

Llevar a sequedad en el rotavapor. (=i la npruestra lo necesita realizar une Limpiega).

Amnadir 1,5 ml de metznol.

Con una pipeta Pasteur Hevar el comtenido dal balen 2 wm vial de 1,5 ml, fapar & wial concestradar
v almacenar en un logar refrizerado 21 w0 =2 van a realizar procesos immadiatos.

Matriz snelos

Preparacion d=l Elanco:

Agregar 12 de arcilla v 1g de Sulfate d2 Sodio en mm tobo con tapa resca v proceda a realizar coma
A Besa.

Preparacion de 1a Auesira:

Agzregar alrededor de 12 g de arcilllay de 1 2 1 g de sulfato de sodio mnkidro en un tubo oo t2pa
rosca

Agrepar 2ml de dicloromstang, taper utilizands papel ahuminio entre L2 fapa ¥ el tabo. Poner en &
ulirasarido durmnte 1 hora

Tranzcizmidao el iempo de extraccion agiter ma: 30 segmmdos v Slirer {papel fltro e ceniz),
Llevar a sequadad en &l rotxapor. (=i la muestra lo necesifa realizar wra Limpisza),

Anadir 5 ml. de metznol.

Con uma pipeta Pastzar evar &l comtenido del balon 2 m vial de 1,5 ml, taper &l wial concentrador
v almacenar en un logar refiizerado 21 wo =2 van a realizar procesos immeadiatos.

Aiatriz rexina

Preparacion del Elanco:

Agrepar 1z de resma Amberlite AT v 1z de Sulfato de Sodio en un tubo con tapa rosca v proceda
2 realizar Como U Iuesta.

Preparacion dz la Muestra

Biezclar Ia muesira de rezma goe debe estar alredador de 20 2.

PGO102-02 Edicidn 01
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- Agzregar alrededor de 2 g de resina Amberlite 3ATh v de 1 2 1 g de solfato de sodio mbvdro enun
tobo con t2pa rosca.

- Agrepar 10wl de metanel, fapar viilizande papel almsivic ente la tapa v 2l tobo. Pomer en el
uhrasorida darants 1 homa

- Tramecurrido el iempo de extraccion agitar uno: 30 sepmdos v filtrar {pape] fltro sin ceniza),
- Transferir gl comtemide 2 on vizl ambar 1.5ml con ayoda de wma pipeta Pasteur,

&4 Condicione: de funcipnamiento

Ante: de l2 medicion, se debera dejar que ze estzbilicen 2 T ambierts fanto [z moestra como los
materiabes d= referencia v el blanco (metamel).
El 5FI debera ser operado egan 1o zefizla PET-LABSTI-208
- Imiciar sl programa PeakSimple
- Buzcar &l archivo liguide prusba 1CORY en condiciones de trabajo, espere umos Ciboo mimites
hasta que & descargue comectaments &l programa v metodo.
5.5 Medicion de las muesiras
- Armraves dal Software PeakRimpls se realizard siemprs Lz verificacion del aquipo midisnda la
sizuiente :ecuencias Blamea, Material de referencia, v musstra:,
- Agite la muestra coatemida en los vizles de 1 ml duraate 20 sepmdos para goe == homogenice
la pmzestra
- Tmyects 2ul directzmente en 12 succion de la columea del GC SRI 3610
- Tmiciar |a corrida con &l boton del G2 Star /mm, 1a 2] dora 35,75 mimetns.
- Identifiquess los comapaestos en la muestra por comparacion de Loz tiempo: de retencion con
los picos de los cromatogramas eztamdar
- Cuardar el cromatograma para bos calculos postariores en 1a hoja de caloulo comespondients.

Mota: 5ila imyeccion no se realira inmediataments se debe conzervar & vial con el extracto de muesta
& refrigeracion protegido por la loz por un mxmmen ds 7 dias.

En las siguientes figuras = pusds observar las condicions: en l2s cuale: se programa el matedo para
una camedta lechmas
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&.6. Tratamiento de resultadoes

El equipo EI-203 presenta los resultados como area bajo la canva (FU) este valar debe ser ingresado en
Ia hoj2 de calculo PEE20301-01 Protocelos de Trebzjo, en el apartzdo Area de muestra v

aubomaticaments 22 calola el valor da la copcentracion total de ETEX e mg/L en fincion 2 [z ecuzdien
de lar=cta

La formala zplicada perz Ja detenminacion de BTEX ex

Concenfracion:

?ng_ - -

= AsF=D
Donde:

A= concenfracion de la mioestra con respecto 2 la curva de calibracion
F= Factor (Volumer de aire imyvectado en condiciones de analisis)
D'="Factar de dilucion.

5.6.1 Calculy de incertidumbre

La incertidumbre 2s0ciada a la medicion de BTEX s= caloula sizuisnda Loz criterios establacidas en BG-
LARST-0E

£.7. Medidas de seguridad

Los compuestos aiguientss han :ido clasificados de forma provizioeal como conocidos o presustos
2zente: carCinogengs pam los zeres humamos v 1os mamiferos Benceno, Efilbencene, Toloena, (m, p,
o-ilena).

Dhurante [a preparacion de los estandares primarios de estos compuestos realizario dentro de una camara
v usar obligatoriamente pascarilia facial con fliros de proteccion para gasss toxicos, cumndo 2 mamsjen
altas concentraciones.
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6. ANEXOS
ANEXO1I
Diazrama de Musstreo

Pigure 18.5. Integrated Sag Saspling Trais.
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Figars 18-§.

Single-itage Calibration Gas Bilution Sywtes.
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ANEXO E: FOTOS EN EL LABORATORIO

PREPARACION DE CURVA

PUNTOS DE CURVA
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