
 

 

 

 

ESCUELA SUPERIOR POLITÉCNICA DE CHIMBORAZO 

FACULTAD DE CIENCIAS 

CARRERA  QUÍMICA 

 

 

 

VALIDACIÓN DEL MÉTODO ANALÍTICO BTEX POR GC CON 

DIFERENTES MATRICES EN EL LABORATORIO LABSU 

 

 

 

Trabajo de Integración Curricular 

Tipo: Proyecto de Investigación 

 

 

Presentando para optar al grado académico de: 

QUÍMICA 

 

 

AUTORA: VILLOTA TORRES JENNIFER ESTEFANIA 

DIRECTOR: Dr. CARLOS PILAMUNGA CAPUS. PhD. 

 

 

Riobamba – Ecuador 

2022



i 

©2022 Jennifer Estefania Villota Torres 

Se autoriza la reproducción total o parcial, con fines académicos, por cualquier medio o 

procedimiento, incluyendo la cita bibliográfica del documento, siempre y cuando se reconozca el 

Derecho de Autor. 

 

  



ii 

Yo, JENNIFER ESTEFANI VILLOTA TORRES, declaro que el presente trabajo de integración 

curricular es de mi autoría y que los resultados del mismo son auténticos. Los textos en el 

documento que provienen de otras fuentes están debidamente citados y referenciados.  

Como autora asumo la responsabilidad legal y académica de los contenidos de este Trabajo de 

Integración Curricular el patrimonio intelectual pertenece a la Escuela Superior Politécnica de 

Chimborazo. 

 

Riobamba, 22 de marzo de 2022 

 

 

 

 

 

Jennifer Estefania Villota Torres  

230009099-6 

 

  



iii 

 ESCUELA SUPERIOR POLITÉCNICA DE CHIMBORAZO 

FACULTAD DE CIENCIAS 

CARRERA QUÍMICA 

 

El Tribunal del Trabajo de Integración Curricular certifica que: El Trabajo de Integración 

Curricular: Tipo: Proyecto de Investigación, VALIDACIÓN DEL MÉTODO ANALÍTICO 

BTEX POR GC CON DIFERENTES MATRICES EN EL LABORATORIO LABSU, 

realizado por la señorita: JENNIFER ESTEFANIA VILLOTA TORRES, ha sido 

minuciosamente revisado por los Miembros del Tribunal del Trabajo de Integración Curricular, 

el mismo que cumple con los requisitos científicos, técnicos, legales, en tal virtud el Tribunal 

autoriza su presentación. 

 

                                                                                  FIRMA                                  FECHA 

 

 

 

Ing. Carlos Alcibar Medina Serrano MSc.   _________________  2022-03-22 

PRESIDENTE DEL TRIBUNAL 

 

 

 

Dr. Carlos Pilamunga Capus PhD.                                                           2022-03-22 

DIRECTOR DEL TRABAJO 

DE INTEGRACIÓN CURRICULAR 

 

 

 

Ing. Luís Santiago Carrera Almendáriz MSc.                                                               2022-03-22 

MIEMBRO DEL TRIBUNAL 

 

  



iv 

DEDICATORIA 

 

 

A mi madre, Mery Torres por ser el pilar fundamental durante toda la trayectoria académica ya 

que con su comprensión y amor infinito poco a poco fuimos llegando a la etapa final de la vida 

universitaria. Y a mi padre, Jose Villota que con su esfuerzo diario en el trabajo me ayudo desde 

el inicio a culminar esta etapa, permitiéndome ser una profesional. 

 

 

 

 

Jennifer  

  



v 

AGRADECIMIENTO 

 

 

El más sincero agradecimiento a la Escuela Superior Politécnica de Chimborazo y a cada uno de 

mis maestros por darme la oportunidad de obtener una profesión.  

Al laboratorio ambiental LABSU, que me dio la oportunidad de realizar este trabajo de 

integración curricular   y a los técnicos que con su   conocimiento y experiencia contribuyeron en 

el desarrollo de esta validación.  

Y como no agradecer a Dios, familia, amigos y todas las personas que estuvieron en los momentos 

más difíciles de mi vida universitaria, gracias por escucharme, apoyarme, y motivarme a culminar 

esta etapa académica. 

 

 

 

 

Jennifer 

  



vi 

TABLA DE CONTENIDO 

 

 

ÍNDICE DE TABLAS ................................................................................................................ ix 

ÍNDICE DE FIGURAS ............................................................................................................. xii 

ÍNDICE DE GRÁFICOS ......................................................................................................... xiii 

ÍNDICE DE ANEXOS ............................................................................................................. xiv 

ÍNDICE DE ABREVIATURAS ............................................................................................... xv 

RESUMEN…………. ............................................................................................................... xvi 

INTRODUCCIÓN ...................................................................................................................... 1 

 

CAPÍTULO I 

 

1. MARCO TEÓRICO REFERENCIAL ................................................................. 3 

1.1. Hidrocarburos aromáticos ..................................................................................... 3 

1.2. Propiedades físicas y químicas de los BTEX ........................................................ 4 

1.3. Resina Amberlite XAD2 ......................................................................................... 7 

1.4. Validación ................................................................................................................ 7 

1.5. Proceso de separación en cromatografía de gases ............................................... 9 

1.6. Clasificación de los límites máximos permitidos en cada matriz ....................... 9 

1.7. Hipótesis ................................................................................................................ 10 

1.7.1. Hipótesis Alternativa ............................................................................................. 10 

1.7.2. Hipótesis Nula ........................................................................................................ 10 

1.8. Identificación de las Variables ............................................................................. 11 

1.8.1. Variable Dependiente: ........................................................................................... 11 

1.8.2. Variables Independientes: ..................................................................................... 11 

1.9. Lugar de estudio ................................................................................................... 11 

 

CAPÍTULO II 

 

2. MARCO METODOLÓGICO ............................................................................. 12 

2.1. Plan de validación ................................................................................................. 12 

2.2. Necesidad analítica ............................................................................................... 12 

2.3. Método para la determinación de BTEX............................................................ 14 

2.4. Diseño de Preparación.......................................................................................... 14 

2.5. Procesamiento ....................................................................................................... 15 



vii 

2.6. Función respuesta ................................................................................................. 15 

2.7. Tratamiento estadístico ........................................................................................ 15 

2.8. Materiales, equipos y reactivos. ........................................................................... 15 

2.8.1. Materiales ............................................................................................................... 15 

2.8.2. Equipos................................................................................................................... 16 

2.8.3. Reactivos ................................................................................................................ 16 

2.9. Metodología ........................................................................................................... 16 

2.10. Preparación de Soluciones ................................................................................... 16 

2.10.1. Preparación de la Solución Madre ....................................................................... 16 

2.10.2. Preparación de los Puntos de la curva en Agua y Emisiones a la atmósfera ..... 17 

2.10.3. Preparación de los Puntos de la curva en la matriz Suelo ................................... 17 

2.10.4. Preparación de los Puntos de VI en matriz Agua y Emisiones a la atmósfera ... 17 

2.10.5. Preparación de los Puntos de VI en matriz Suelo ................................................ 17 

2.10.6. Preparación de la muestra fortificados matriz Agua ........................................... 17 

2.10.7. Preparación de la muestra fortificado) matriz Suelo ........................................... 18 

2.10.8. Preparación de la muestra fortificados matriz Emisiones a la atmósfera ........... 18 

2.11. Condiciones del equipo e interpretación del cromatograma ............................ 18 

2.11.1 SRI Instruments 8610C Gas Chromatography..................................................... 18 

2.11.2. Columna Cromatográfica: MXT-1 ....................................................................... 19 

2.11.3. Cromatograma ....................................................................................................... 19 

2.11.4. Interpretación del Cromatograma ........................................................................ 20 

2.12. Validación del método .......................................................................................... 20 

2.13. Parámetros de Validación .................................................................................... 22 

2.13.2. Linealidad .............................................................................................................. 22 

2.13.3. Límite de Detección ............................................................................................... 25 

2.13.4. Límite de Cuantificación ....................................................................................... 25 

2.13.5. Precisión ................................................................................................................ 26 

2.13.6. Repetibilidad .......................................................................................................... 28 

2.13.7. Reproducibilidad .................................................................................................... 28 

2.14. Estadístico ............................................................................................................. 29 

2.15. Exactitud del método ............................................................................................ 29 

2.16. Incertidumbre ....................................................................................................... 29 

2.17. Incertidumbre estándar por reproducibilidad .................................................. 30 

2.18. Incertidumbre estándar por repetibilidad ......................................................... 30 

2.19. Incertidumbre estándar a partir de certificados de calibración ...................... 30 

2.20. Incertidumbre estándar a partir de tolerancia del material volumétrico ....... 30 



viii 

2.21. Incertidumbre estándar a partir del peso de la balanza analítica ................... 31 

2.22. Incertidumbre combinada ................................................................................... 32 

2.23. Incertidumbre expandida .................................................................................... 32 

 

CAPÍTULO III 

 

3. MARCO DE RESULTADOS Y DISCUSIÓN DE RESULTADOS ................ 33 

3.1. Linealidad .............................................................................................................. 33 

3.2. Límite de detección (LD) ...................................................................................... 51 

3.3. Límite de cuantificación (LC) .............................................................................. 52 

3.4. Rango de trabajo validado ................................................................................... 52 

3.5. Precisión ................................................................................................................ 52 

3.6. Análisis de varianza .............................................................................................. 55 

3.7. Exactitud del método ............................................................................................ 59 

3.8. Incertidumbre ....................................................................................................... 63 

3.8.1. Identificación ......................................................................................................... 64 

3.8.2. Cuantificación ....................................................................................................... 64 

3.9. Incertidumbre típica combinada del material volumétrico .............................. 65 

3.10. Incertidumbre típica combinada de masa .......................................................... 65 

3.11. Incertidumbre típica combinada a partir de los puntos de calibración .......... 66 

3.12. Estimación de la Incertidumbre .......................................................................... 69 

 

CONCLUSIONES ..................................................................................................................... 74 

RECOMENDACIONES ........................................................................................................... 76 

GLOSARIO  

BIBLIOGRAFÍA 

ANEXOS  



ix 

ÍNDICE DE TABLAS 

 

 

Tabla 1-1:         Identificación química de los BTEX .................................................................. 3 

Tabla 2-1:         Propiedades físicas y químicas de los BTEX ..................................................... 4 

Tabla 3-1:         Fuentes de BTEX ............................................................................................... 5 

Tabla 4-1:         Usos de los BTEX .............................................................................................. 5 

Tabla 5-1:         Efectos en la salud BTEX ................................................................................... 6 

Tabla 6-1:         Propiedades físicas típicas de la resina Amberlite XAD2 ................................... 7 

Tabla 7-1:         Límites permitidos de parámetros químicos del agua para consumo humano. .. 9 

Tabla 8-1:         Límites máximos permitidos del recurso suelo .................................................. 9 

Tabla 9-1:         Límites máximos permitidos para emisiones a la atmósfera .............................. 9 

Tabla 10-1:       Límites máximos permitidos para emisiones a la atmósfera ............................ 10 

Tabla 11-1:       Límites máximos permitidos para emisiones a la atmósfera ............................ 10 

Tabla 1-2:         Fijación de objetivos matriz agua ..................................................................... 13 

Tabla 2-2:         Fijación de objetivos matriz suelo .................................................................... 13 

Tabla 3-2:         Fijación de objetivos matriz emisiones a la atmósfera ..................................... 14 

Tabla 4-2:         Condiciones de temperatura en la columna cromatográfica ............................. 18 

Tabla 5-2:         Características de la Columna MXT-1 ............................................................. 19 

Tabla 6-2:         Condiciones del detector FID ........................................................................... 19 

Tabla 7-2:         Condiciones de operación Peak Simple ............................................................ 19 

Tabla 8-2:         Puntos de curva en las matrices de Agua y Emisiones a la atmósfera.............. 20 

Tabla 9-2:         Puntos de curva en la matriz de Suelo .............................................................. 21 

Tabla 10-2:       Puntos de VI en las matrices de Agua y Emisiones a la atmósfera .................. 21 

Tabla 11-2:       Puntos de VI en la matriz de Suelo................................................................... 21 

Tabla 12-2:       Puntos de Fortificados en muestras de Agua .................................................... 21 

Tabla 13-2:       Puntos de Fortificados en muestras de Suelo ................................................... 22 

Tabla 14-2:       Puntos de Fortificados en muestras de Emisiones a la atmósfera .................... 22 

Tabla 15-2:       Modelo de Estimación Lineal ........................................................................... 23 

Tabla 16-2:       Modelo de análisis de varianza (ANOVA) en la curva de calibración ............. 26 

Tabla 17-2:       Modelo de análisis de varianza (ANOVA) en niveles de VI ............................ 26 

Tabla 18-2:       Modelo de análisis de varianza (ANOVA) en fortificados .............................. 27 

Tabla 19-2:       Modelo de análisis de varianza ......................................................................... 27 

Tabla 1-3:         Resultados de linealidad en la matriz agua Benceno ........................................ 34 

Tabla 2-3:         Resultados de linealidad en la matriz agua Tolueno ........................................ 34 

Tabla 3-3:         Resultados de linealidad en la matriz agua Etilbenceno ................................... 35 



x 

Tabla 4-3:         Resultados de linealidad en la matriz agua m, p-Xileno .................................. 36 

Tabla 5-3:         Resultados de linealidad en la matriz agua o-Xileno........................................ 36 

Tabla 6-3:         Resultados de linealidad en la matriz suelo Benceno ....................................... 37 

Tabla 7-3:         Resultados de linealidad en la matriz suelo Tolueno........................................ 38 

Tabla 8-3:         Resultados de linealidad en la matriz suelo Etilbenceno .................................. 38 

Tabla 9-3:         Resultados de linealidad en la matriz suelo m, p-Xileno.................................. 39 

Tabla 10-3:       Resultados de linealidad en la matriz suelo o-Xileno ....................................... 40 

Tabla 11-3:       Resultados de linealidad en la matriz Emisiones a la Atmósfera BTEX .......... 40 

Tabla 12-3:       Recuperación de VI en Benceno matriz agua ................................................... 46 

Tab1a 13-3:      Recuperación de VI en Tolueno matriz agua ................................................... 47 

Tabla 14-3:       Recuperación de VI en Etilbenceno matriz agua .............................................. 47 

Tabla 15-3:       Recuperación de VI en m, p-Xileno matriz agua ............................................. 47 

Tabla 16-3:       Recuperación de VI en o-Xileno matriz agua................................................... 48 

Tabla 17-3:       Recuperación de VI en Benceno matriz suelo .................................................. 48 

Tabla 18-3:       Recuperación de VI en Tolueno matriz suelo................................................... 49 

Tabla 19-3:       Recuperación de VI en Etilbenceno matriz suelo ............................................. 49 

Tabla 20-3:       Recuperación de VI en m, p- Xileno matriz suelo ............................................ 49 

Tabla 21-3:       Recuperación de VI en o- Xileno matriz suelo ................................................. 50 

Tabla 22-3:       Recuperación de VI en BTEX emisiones a la atmósfera .................................. 50 

Tabla 23-3:       Nivel de confianza de verificaciones intermedias en cada matriz .................... 51 

Tabla 24-3:       Valores del (L.D) en componentes individuales BTEX matriz agua ............... 51 

Tabla 25-3:       Valores del (L.C) en componentes individuales BTEX matriz agua ................ 52 

Tabla 26-3:       Valores rango de trabajo en componentes individuales BTEX matriz agua .... 52 

Tabla 27-3:       Resumen de repetibilidad de cada componente en agua .................................. 53 

Tabla 28-3:       Resumen de reproducibilidad de cada componente en agua ............................ 53 

Tabla 29-3:       Resumen de repetibilidad de cada componente en suelo .................................. 54 

Tabla 30-3:       Resumen de reproducibilidad de cada componente en suelo ........................... 54 

Tabla 31-3:       Resumen de repetibilidad y reproducibilidad en emisiones a la atmósfera ...... 54 

Tabla 32-3:       Precisión obtenida en cada matriz .................................................................... 55 

Tabla 33-3:       Análisis de varianza en Benceno matriz agua .................................................. 55 

Tabla 34-3:       Análisis de varianza en Tolueno matriz agua ................................................... 56 

Tabla 35-3:       Análisis de varianza en Etilbenceno matriz agua ............................................. 56 

Tabla 36-3:       Análisis de varianza en m, p-Xileno matriz agua ............................................. 56 

Tabla 37-3:       Análisis de varianza en o-Xileno matriz agua .................................................. 57 

Tabla 38-3:       Análisis de varianza en Benceno matriz suelo ................................................. 57 

Tabla 39-3:       Análisis de varianza en Tolueno matriz suelo .................................................. 57 



xi 

Tabla 40-3:       Análisis de varianza en Etilbenceno matriz suelo ............................................ 57 

Tabla 41-3:       Análisis de varianza en m, p-Xileno matriz suelo ............................................ 58 

Tabla 42-3:       Análisis de varianza en o-Xileno matriz suelo ................................................. 58 

Tabla 43-3:       Análisis de varianza matriz BTEX Emisiones a la Atmósfera ......................... 58 

Tabla 44-3:       Porcentajes de recuperación en cada matriz ..................................................... 59 

Tabla 45-3:       Comparación de los resultados obtenidos en emisiones a la atmósfera. .......... 60 

Tabla 46-3:       Análisis comparativo de los objetivos obtenidos en  agua ............................... 61 

Tabla 47-3:       Análisis comparativo de los objetivos obtenidos en suelo ............................... 62 

Tabla 48-3:       Análisis comparativo de los objetivos obtenidos en emisiones a la atmósfera 63 

Tabla 49-3:       Incertidumbres ocupadas en la validación ........................................................ 64 

Tabla 50-3:       Incertidumbre del material de vidrio  ............................................................... 65 

Tabla 51-3:       Incertidumbre en puntos de calibración Benceno en agua ............................... 66 

Tabla 52-3:       Incertidumbre en puntos de calibración Tolueno en agua ................................ 66 

Tabla 53-3:       Incertidumbre en puntos de calibración Etilbenceno en agua .......................... 66 

Tabla 54-3:       Incertidumbre en puntos de calibración m, p-Xileno en agua .......................... 67 

Tabla 55-3:       Incertidumbre en puntos de calibración o-Xileno en agua ............................... 67 

Tabla 56-3:       Incertidumbre en puntos de calibración Benceno en suelo .............................. 67 

Tabla 57-3:       Incertidumbre en puntos de calibración Tolueno en suelo ............................... 67 

Tabla 58-3:       Incertidumbre en puntos de calibración Etilbenceno en suelo ......................... 68 

Tabla 59-3:       Incertidumbre en puntos de calibración m, p-Xileno en suelo ......................... 68 

Tabla 60-3:       Incertidumbre en puntos de calibración o-Xileno en suelo .............................. 68 

Tabla 61-3:       Incertidumbre en puntos de calibración en BTEX emisiones a la atmósfera ... 68 

Tabla 62-3:       Incertidumbre en los fortificados en Benceno agua ......................................... 69 

Tabla 63-3:       Incertidumbre en los fortificados en Tolueno matriz agua ............................... 69 

Tabla 64-3:       Incertidumbre en los fortificados en Etilbenceno agua .................................... 70 

Tabla 65-3:       Incertidumbre en los fortificados en m, p-Xileno agua .................................... 70 

Tabla 66-3:       Incertidumbre en los fortificados en o-Xileno agua ......................................... 70 

Tabla 67-3:       Incertidumbre en los fortificados en Benceno suelo ......................................... 71 

Tabla 68-3:       Incertidumbre en los fortificados en Tolueno suelo ......................................... 71 

Tabla 69-3:       Incertidumbre en los fortificados en Etilbenceno suelo ................................... 71 

Tabla 70-3:       Incertidumbre en los fortificados en m, p-Xileno suelo ................................... 72 

Tabla 71-3:       Incertidumbre en los fortificados en o-Xileno en suelo .................................... 72 

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

 

  



xii 

ÍNDICE DE FIGURAS  

 

 

Figura 1-1:       Mapa ubicación del Laboratorio LABSU ......................................................... 11 

 

  



xiii 

ÍNDICE DE GRÁFICOS  

 

 

Gráfico 1-3:     Linealidad Benceno ........................................................................................... 41 

Gráfico 2-3:      Linealidad Tolueno ........................................................................................... 42 

Gráfico 3-3:      Linealidad Etilbenceno ..................................................................................... 42 

Gráfico 4-3:      Linealidad m, p-Xileno ..................................................................................... 43 

Gráfico 5-3:      Linealidad o-Xileno .......................................................................................... 43 

Gráfico 6-3:      Linealidad Benceno .......................................................................................... 44 

Gráfico 7-3:      Linealidad Tolueno ........................................................................................... 44 

Gráfico 8-3:      Linealidad Etilbenceno ..................................................................................... 45 

Gráfico 9-3:      Linealidad m, p-Xileno ..................................................................................... 45 

Gráfico 10-3:    Linealidad o-Xileno .......................................................................................... 45 

Gráfico 11-3:    Linealidad BTEX ............................................................................................. 46 

 

  



xiv 

ÍNDICE DE ANEXOS  

 

 

ANEXO A: CROMATOGRAMAS 

ANEXO B:  CERTIFICADOS DE CALIBRACIÓN 

ANEXO C:  CERTIFICADO BTEX 

ANEXO D:  PROCEDIMIENTO REALIZADO PARA EL LABORATORIO AMBIENTAL 

LABSU 

ANEXO E:  FOTOS EN EL LABORATORIO 

 

  



xv 

ÍNDICE DE ABREVIATURAS  

 

ANOVA     Análisis de varianza 

BTEX         Benceno, Tolueno, Etilbenceno, Xileno 

°C               La unidad de temperatura Celsius es el grado Celsius  

COV´S       Compuestos Orgánicos Volátiles 

DCM          Diferencias cuadráticas medias 

DHHS        Department of Health and Human Services 

EPA            Agencia de Protección Medioambiental 

FID           Detector de Ionización de flama 

GC              Cromatografía de Gases 

IARC          Centro Internacional de Investigaciones sobre el Cáncer  

mg/L           Miligramo por litro 

mg/kg         Miligramo por kilogramo           

MR             Material de referencia 

ppm            Partes por millón 

SAE            Servicio de Acreditación Ecuatoriano 

SDC            Suma de diferencias cuadráticas  

VI               Verificaciones intermedias 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



xvi 

RESUMEN 

 

Esta investigación se realizó en el Laboratorio Ambiental LABSU, provincia de Orellana con la 

finalidad de validar BTEX por cromatografía de gases en diferentes matrices, garantizado la 

confiabilidad de los resultados obtenidos del ensayo. La validación de BTEX (Benceno, Tolueno, 

Etilbenceno y Xilenos) en componentes individuales en la matriz agua se desarrolló basado en el 

EPA METHOD 5030C, 2003 en las matrices de suelo para componentes individuales y emisiones 

a la atmósfera global, utilizando   EPA METHOD 5035A, 2003. El método de inyección manual 

líquido 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 calibración para los compuestos 

analizados. Los límites de detección, cuantificación 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 atmósfera 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 atmósfera 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 parámetro, aunque en emisiones a la 

atmósfera hasta el momento no existe pruebas para efectuar dicha acción. 

 
 
Palabras clave: <QUÍMICA>, <VALIDACIÓN>, <BTEX (BENCENO, TOLUENO, 

ETILBENCENO Y XILENOS >, <CROMATOGRAFÍA DE GASES>, <AGUA>, <SUELO>, 

<EMISIONES A LA ATMÓSFERA> 
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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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INTRODUCCIÓN 

 

BTEX es los componentes químicos benceno, tolueno, etilbenceno y xilenos, los cuales son 

derivados del petróleo y son considerados contaminantes, más conocidos como compuestos 

orgánicos volátiles. La validación del método permite obtener la confianza y precisión de los 

resultados obtenidos, garantizando así la calidad de los parámetros de validación. El proceso de 

validación seguirá el sistema del laboratorio descrito en la Validación del Método, será registrado 

por el Director Técnico. En la cromatografía de gases, los componentes de una muestra 

vaporizada se separan distribuyéndolos entre una fase móvil gaseosa y una fase estacionaria 

líquida o sólida retenida en una columna. Al realizar una separación por cromatografía de gases, 

la muestra se vaporiza y se inyecta en la parte superior de la columna. La elución se realiza 

mediante el flujo de una fase móvil gaseosa inerte, que no interacciona con las moléculas del 

analito. La única función de la fase móvil es transportar el analito a través de la columna. (Skoog, 

2014a, p.887). 
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FORMULACIÓN DEL PROBLEMA  

 

¿Es posible validar el método analítico BTEX por GC con diferentes matrices en el laboratorio 

LABSU? 

 

Sí, para validar BTEX es importante establecer métodos, hojas de cálculo de Excel y combinar la 

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

 

LABSU se basa en los límites permisibles establecidos por la Norma INEN, Legislación 

Ambiental y las normas del Servicio Ecuatoriano de Acreditación (SAE), que supervisa y fiscaliza 

el trabajo que se realiza en el laboratorio antes mencionado. 

 

LABSU pretende implementar en el presente año el parámetro BTEX por componentes 

individuales para muestras de agua, suelo mientras que en emisiones a la atmosfera por sumatoria 

utilizando resina Amberlite XAD2 con el cromatógrafo de gases SRI 8610C a treves de inyección 

liquida manual. 

 

OBJETIVOS  

 

OBJETIVO GENERAL 

 

• Validar el método analítico BTEX por GC con diferentes matrices en el laboratorio 

LABSU. 

 

OBJETIVOS ESPECÍFICOS  

 

• Analizar estadísticamente los parámetros de validación establecidos por el SAE y los 

procedimientos internos del laboratorio LABSU. 

• Comparar los resultados obtenidos por el método de la bolsa de tedlar con la resina 

Amberlite XAD2 en la matriz de emisiones a la atmósfera por GC para BTEX 

• Establecer la incertidumbre del método BTEX para diferentes matrices por GC en el 

laboratorio LABSU. 
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CAPÍTULO I 

 

 

1. MARCO TEÓRICO REFERENCIAL 

 

1.1. Hidrocarburos aromáticos 

 

Son compuestos con propiedades asociadas al núcleo del benceno, estos compuestos tienen seis 

grupos hidrocarbonados, cada uno de los cuales está unido a un vértice del benceno, formando un 

hexágono. Los principales representantes son: benceno, tolueno, etilbenceno y xileno (m-xileno, 

o-xileno, p-xileno), también conocidos como BTEX, que se caracterizan por ser volátiles a 

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

 

Tabla 1-1: Identificación química de los BTEX 

Fuente: ALTAMIRANO, 2017. 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

Compuestos Sinónimos Fórmula estructural 

Benceno  

Benzol, Hidruro de fenilo 

 

 

Tolueno  

 

Toluol, Metilbenzol 

 

Etilbenceno  

 

Feniletano 

 

m-Xileno  

m-Dimetilbenceno, 

1,3-Dimetilbenceno, 

m-Metiltolueno 

 

p-Xileno p-Dimetilbenceno,  

1,4-Dimetilbenceno,  

p-Metiltolueno 

 

 

o-Xileno o-Dimetilbenceno  

1,2-Dimetilbenceno,  

o-Metiltolueno 

 

 

 



4 

1.2. Propiedades físicas y químicas de los BTEX 

 

Se caracterizan por tener un peso molecular bajo y tener la estructura plana característica de las 

moléculas aromáticas, lo que afecta sus propiedades físicas, la densidad ya que son más grandes 

que los compuestos alifáticos y sus puntos de fusión y ebullición. (Pérez, 2015, pp.1-2). 

 

Tabla 2-1: Propiedades físicas y químicas de los BTEX 

Fuente: PEREZ, 2015.  

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

 

 

 

 

 

 Benceno Tolueno 
Etilbencen

o 
m-Xileno p-Xileno o-Xileno 

 

 

Estructura 

 

 

 

     

Fórmula 

molecular 
C6H6 C7H8 C8H10 C8H10 C8H10 C8H10 

Masa molecular 78,112 92,139 106,165 106,165 106,165 106,165 

Estado 

Líquido 

incoloro a 

amarillo 

claro 

Líquido 

incoloro 

Líquido 

incoloro 

Líquido 

incoloro 

Líquido 

incoloro 

Líquido 

incoloro 

T fusión (°C) 5,49 -94,95 -94,96 -47,8 -13,25 -25,0 

T ebullición 

(°C) 
80,09 110,63 136,19 139,12 138,37 144,5 

Densidad 

(g/cm3) 
0,8765 0,8668 0,8626 0,8596 0,8566 0,8802 

Solubilidad en 

agua (25°C en 

g/L) 

1,79 0,53 0,17 0,16 0,16 0,18 
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Tabla 3-1: Fuentes de BTEX 

Fuente: PEREZ, 2015. 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

Tabla 4-1: Usos de los BTEX 

Fuente: PEREZ, 2015. 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

 

BTEX Origen Natural Origen Artificial 

Benceno 

Emisiones de gases volcánicos, 

incendios forestales, petróleo crudo, 

carbón, humo del cigarrillo 

Refinación del petróleo y 

petroquímica 

Tolueno 
 

Petróleo crudo y árbol de Tolú 

Manufactura de la gasolina y otros 

combustibles a partir del petróleo 

crudo; en la manufactura de coque a 

partir del carbón y como 

subproducto del estireno. 

Etilbenceno 
Alquitrán de carbón y petróleo 

crudo. 

Productos manufacturados como 

tintas, pesticidas y pinturas. 

Isómeros del Xileno Petróleo y alquitrán Se producen a partir del petróleo. 

COMPUESTOS USOS 

Benceno 

En la industria farmacéutica y química como material de partida e intermediario en 

numerosos productos químicos; en la producción de etilbenceno, cumeno y 

ciclohexano; como componente de la gasolina sin plomo debido a sus características 

antidetonantes; como disolvente en productos como pinturas comerciales e 

industriales, cementos de caucho, pegamento, removedores de pintura, cuero 

artificial y productos de caucho; fabricación de calzado, ciertos tipos de gomas de 

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

 

Tolueno 

Fabricación de pinturas, diluyentes de pinturas, barniz para uñas, lacas, adhesivos y 

cauchos, en la imprenta y curtido de cueros. 

 

Etilbenceno 

En la fabricación de estireno, también es usado en combustibles como gasolina y lo 

contienen las pinturas, tintas, plaguicidas, sustancias para pegar alfombras, barnices, 

productos de tabaco, productos para automóviles. 

 

 

 

Xileno 

Como disolvente en la imprenta, industrias de caucho y cuero, como agente de 

limpieza, diluyente de pinturas y barnices; se encuentra en pequeñas cantidades en 

combustibles de aviones y gasolina, también se usa, aunque en menor grado en las 

industrias químicas, de plástico y de fibras sintéticas y como ingrediente en 

revestimiento de telas y papeles. Los isómeros del xileno se usan en la manufactura 

de ciertos polímeros como por ejemplo el plástico. 
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Tabla 5-1: Efectos en la salud BTEX 

Fuente: PEREZ, 2015. 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

 

 

COMPUESTOS EFECTOS 

 

 

 

 

Benceno 

La exposición 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 más bajos (700 a 3,000 

ppm) pueden producir letargo, mareo, aceleración del latido del corazón, dolor 

de cabeza, temblores, confusión y pérdida del conocimiento. La ingestión de 

alimentos o bebidas que contienen niveles altos de benceno puede producir 

vómitos, irritación del estómago, mareo, somnolencia, convulsiones, 

aceleración del latido del corazón, coma y la muerte. Al derramar benceno sobre 

piel, puede sufrir enrojecimiento y ulceración. El contacto con los ojos puede 

causar irritación y daño de la córnea. Las personas que respiran benceno durante 

períodos prolongados pueden sufrir daños 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 hígado, los riñones y los 

pulmones. Los estudios en trabajadores y animales expuestos al tolueno 

generalmente indican que el tolueno no produce cáncer. 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 exposición breve a niveles altos de etilbenceno en el aire puede producir 

irritación de los ojos y la garganta. La exposición a niveles más altos puede 

producir mareo. También se ha encontrado que exposiciones a concentraciones 

relativamente bajas de etilbenceno producen daño irreversible del oído interno, 

audición y daño en los riñones. La IARC ha determinado que el etilbenceno es 

posiblemente carcinogénico en seres humanos. 

 

 

 

 

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

Xileno 

La exposición breve a niveles altos de xileno puede producir irritación de la piel, 

los ojos, la nariz y la garganta, dificultad para respirar, alteración de la función 

pulmonar, retardo de la reacción a estímulos visuales, alteraciones de la 

memoria, malestar estomacal, y posiblemente alteraciones del hígado y los 

riñones. La exposición a grandes cantidades de xileno puede producir 

alteraciones del hígado, los riñones, los pulmones, el corazón y el sistema 

nervioso. La IARC y la US EPA han determinado que no hay suficiente 

información para determinar si el xileno es carcinogénico y lo consideran no 

clasificable en cuanto a carcinogenicidad en seres humanos. 
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1.3. Resina Amberlite XAD2  

 

La resina Amberlite XAD2 se caracteriza por su porosidad macrorreticular única, su amplia 

distribución del tamaño de los poros y su gran área superficial (Tabla 6-1), así como por su 

estructura no iónica químicamente homogénea que la distingue de la mayoría de los demás 

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

 

Tabla 6-1: Propiedades físicas típicas de la resina Amberlite XAD2 

Fuente: SUPELCO, 1997. 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

1.4. Validación 

 

La validación 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 análisis estadístico si el método cumple con sus especificaciones y el propósito 

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 definición de análisis más ampliamente 

utilizada explica que la evidencia principal es la producción de la trazabilidad de la 

documentación para que el procedimiento analítico 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). 

 

Apariencia 

 

Perlas duras, esféricas opacas 

 

Sólidos 

 

55% 

 

Porosidad 

 

0,41 ml de poro / gota de ml 

 

Superficie (Min.): 

 

Los 300m2 / gramo 

 

Diámetro medio de los poros: 

 

90Å 

 

Verdadera densidad húmeda: 

 

1,02 g / ml 

 

Densidad esquelética 

 

1,08 g / ml 

 

Densidad a Granel 

 

40 libras / pie3 (640 g / L) 

 

Tamaño de la partícula 

 

20-60 mesh 
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Límite de detección (LD) 

Es la concentración del analito que proporciona una señal en el instrumento significativa, diferente a 

la señal del blanco o ruido. (Miller,2002, p.125). 

 

Límite de cuantificación (LC) 

Es la concentración mínima 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). 

 

Precisión 

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

otros.  

 

Repetibilidad 

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

el mismo instrumento en un corto intervalo de tiempo.  

 

Reproducibilidad 

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

diferentes equipos de medición en diferentes laboratorios.  

 

Selectividad 

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

requerido. 

 

Incertidumbre 

Parámetro asociado al resultado de una medida, que caracteriza la dispersión de los valores 

asociados al mensurando. (MAGNUSSON & ÖRNEMARK, 2005, p.10). 
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1.5. Proceso de separación en cromatografía de gases  

 

Para producir la separación de analitos gaseosos, se inyecta una pequeña cantidad de muestra y 

se separa a alta temperatura por un flujo de gas nitrógeno inerte (fase móvil); la corriente se pasa 

a través de una columna cromatográfica (fase estacionaria) que permite que los componentes de 

la mezcla. Al ser separados por un mecanismo de partición, estos componentes eluyen de la 

columna a intervalos de tiempo discretos y pasan a través de un sistema de detección, separados 

responde hacia la pantalla de una computadora. El detector se mantiene a una temperatura más 

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

 

1.6. Clasificación de los límites máximos permitidos en cada matriz 

 

Tabla 7-1: Límites permitidos de parámetros químicos del agua para consumo humano.  

Fuente: NTE INEN 1108, 2014. 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

Tabla 8-1: Límites máximos permitidos del recurso suelo  

Fuente: MINISTERIO DEL AMBIENTE, 2015. 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

Tabla 9-1: Límites máximos permitidos para emisiones a la atmósfera  

Fuente: MINISTERIO DEL AMBIENTE, 2015 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

Parámetro Límite permitido (mg/L) 

Benceno 0,01 

Tolueno 0,7 

Xileno 0,5 

Parámetro Límite permitido (mg/kg) 

Benceno 0,03 

Tolueno 0,08 

Xileno 0,1 

Fuente 

 
 

Tipo de combustible 

 
 

Límite máximo permisible 

(mg/Nm3) COV´S 
 

Calderos, Hornos y 

Calentadores 

Diésel 10 

Gas (GLP) 5 

Bunker o Crudo 10 
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Tabla 10-2: Límites máximos permitidos para emisiones a la atmósfera  

Fuente: MINISTERIO DEL AMBIENTE, 2015. 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

Tabla 11-3: Límites máximos permitidos para emisiones a la atmósfera  

Fuente: MINISTERIO DEL AMBIENTE, 2015. 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

1.7. Hipótesis  

 

1.7.1. Hipótesis Alternativa 

 

• Ha: Puedo validar el método analítico BTEX por GC con diferentes matrices en el 

laboratorio LABSU. 

 

1.7.2. Hipótesis Nula  

 

• Ho: Los análisis estadísticos se realizan de acuerdo con los parámetros de validación 

establecidos por SAE y los procedimientos internos del laboratorio LABSU. 

• Ho: Existe menor recuperación de BTEX alcanzando los límites permisibles en la matriz 

de emisiones a la atmosfera con Amberlite resina XAD2, por GC que la metodología 

bolsas tedlar. 

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

puede determinar mediante GC de diferentes matrices. 

 

 

 

 

Fuente Tipo de combustible 
Límite máximo permisible 

(mg/Nm3) COV´S 

Motor de Combustión Interna 

Diésel 10 

Gas (GLP) 5 

Bunker 10 

Fuente 

 

 

 
 

Tipo de combustible 
Límite máximo permisible 

(mg/Nm3) COV´S 

Turbina 
Diésel 10 

Gas (GLP) 5 
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1.8. Identificación de las Variables  

 

1.8.1. Variable Dependiente: 

 

• Validación de parámetros 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 investigación se llevó a cabo en el área cromatográfica perteneciente al laboratorio LABSU, 

ubicado en las instalaciones de la Vicariato Apostólico de Aguarico en la Provincia de Orellana, 

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

 

Figura 1-1: Mapa ubicación del Laboratorio LABSU 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021 
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CAPÍTULO II 

 

 

2. MARCO METODOLÓGICO 

 

2.1. Plan de validación 

 

LABSU considero conveniente validar los métodos analíticos 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 analítica 

 

LABSU ha establecido validar un procedimiento específico para la determinación de BTEX 

eligiendo el método más adecuado para satisfacer las necesidades de servicio requeridas por los 

clientes en:  agua, suelo y emisiones a la atmósfera; cumpliendo con la NTE-INEN ISO/IEC 

17025:2018, SAE CR GA01, 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. 
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Tabla 1-2: Fijación de objetivos matriz agua 

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

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

Tabla 2-1: Fijación de objetivos matriz suelo 

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

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

 

Parámetros Objetivo 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 medición. 

Linealidad/Función respuesta Elaborar curva de calibración, y el coeficiente de correlación r≥0,995. 

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

Límite de cuantificación 0,0120 mg/L Benceno, Tolueno, o-Xileno; 0,0240 mg/L m, p-Xileno 

Precisión (repetibilidad y/o 

reproducibilidad) 
SR ≤ 20% en CV en todos los niveles. 

Exactitud 80 -120% recuperación 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 

Parámetros Objetivo 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 medición. 

Linealidad/Función respuesta Elaborar curva de calibración, y el coeficiente de correlación 

r≥0,995. 

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

Límite de cuantificación 
0,029 mg/L Benceno, Tolueno, o-Xileno; 0,058 mg/L m, p-Xileno 

Precisión (repetibilidad y/o 

reproducibilidad) 
SR ≤ 20% en CV en todos los componentes 

Exactitud 
80-120% recuperación 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) 
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Tabla 3-2: Fijación de objetivos matriz emisiones a la atmósfera  

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

 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

2.3. Método para la determinación de BTEX 

 

Se estableció 5 niveles de concentración en función respuesta instrumental (cinco estándares más 

un blanco) dentro del rango de trabajo, cada nivel por triplicado, en condiciones de repetibilidad. 

La exactitud (recuperación) de los materiales de referencia certificados se determinó a 3 niveles 

de concentración en diferentes matrices y sus correspondientes blancos, con tres repeticiones para 

cada nivel. Para determinar la exactitud (recuperación) de las comprobaciones intermedias en la 

curva de calibración, los estándares se midieron a 2 niveles de concentración establecidos dentro 

del rango de trabajo, cada nivel por triplicado. El diseño anterior se repitió en tres días diferentes 

en condiciones reproducibles. 

 

2.4. Diseño de Preparación  

 

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

unidades de 36 por día: 

• 1 x 3 = 3 blancos 

• 5 x 3 = 15 patrones 

• 2 x 3 = 6 patrones (verificaciones intermedias) 

• 1 x 3 = 3 blancos matrices  

• 3 x 3 = 9 materiales de referencia 

Parámetros Objetivo Establecido 

Selectividad / Especificidad 

Determinar BTEX en muestras de emisiones a la atmósfera 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 medición. 

Linealidad/Función respuesta 
Elaborar curva de calibración, y el coeficiente de correlación 

r≥0,995.  

Límite de detección 33,0059 mg/kg  

Límite de cuantificación 
60,0000 mg/kg  

Precisión (repetibilidad y/o 

reproducibilidad)  SR ≤ 20% en CV en todos los niveles  

Exactitud 
80- 120% recuperación en todos los niveles. 

Incertidumbre 
U ≤ 40% en todos los niveles con intervalo de confianza de al 

menos el 95,45%. 

Intervalo de trabajo 60,0000-600,0000mg/kg  
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2.5. Procesamiento  

 

Simultáneo de las 36 unidades cada día (en condiciones de repetibilidad) 

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

 

2.6. Función respuesta 

 

La función de respuesta del instrumento (de un sistema de lectura), a menudo se denominada línea 

de calibración. Durante cada día, las lecturas que se obtuvieron de la submuestra, por regresión 

lineal x: valor asignado / y: lecturas obtenidas de patrón y blanco. Diariamente se determinaron 

las preferencias por ajuste y los intervalos de confianza para los coeficientes de regresión y la 

función de respuesta. 

En la determinación la exactitud   cada nivel de recuperación deben ser similares en materiales 

estándar y de referencia. 

 

2.7. Tratamiento estadístico 

 

Análisis lineal: mínimos cuadrados, se realizó un ANOVA simple (de dos factores anidados 

homogéneo) sobre los resultados obtenidos para obtener precisión nivel por nivel. Obteniendo el 

límite de detección y cuantificación, intervalos de trabajo e incertidumbres asociadas con cada 

nivel. 

 

2.8. Materiales, equipos y reactivos. 

 

2.8.1. Materiales 

 

• Pipetas Pasteur de 6 mm 

• Columna Cromatográfica: 60m*0,53mmID MXT-1 0,5 (Crossbond dimethyl    

polysiloxane). 

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

• Metanol 99.9% 

• Probeta 50 ml 

• Matraces aforados de 10, 25, 100 ml 

•  Balones esmerilados 24/40 

• Filtro de membrana de Nylon 47 mm Ø – 0,45 µm 

• Viales ámbar 1,5 ml 
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• Sulfato de sodio anhidro Na2SO4, granular: calentamiento a 130°C durante 24 horas 

• Membrana de filtración 17mm – 0,45µm 

 

2.8.2. Equipos 

 

• Cromatógrafo de gases SRI 8610C EI-203  

• Software PeakSimple-PeakSimple 

• Detectores: FID 

• Generador de Hidrogeno PEAK SCIENTIFIC 

• Inyección HEWLETT PACKARD 10 µl 

• Equipo de Rotavapor, EI/87 

• Equipo de Filtración de agua Ultra Pura, EI/86 

• Sistema de filtración 

 

2.8.3. Reactivos 

 

• Metanol 99.9% 

• Diclorometano 99.9% 

• Estándar Certificado BTEX (Aromatic Hydrocarbons Mix11, Lot: G144703ME)      

 

2.9. Metodología 

 

Los métodos implementados en el desarrollo de esta validación fueron: “METHOD 5030C 

PURGE-AND-TRAP FOR AQUEOUS SAMPLE”, METHOS 5035ª “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 documentación y registros internos del laboratorio. 

 

2.10. Preparación de Soluciones  

 

2.10.1. Preparación de la Solución Madre 

 

Se uso una ampolla BTEX de 1ml de concentración de 12 0000ppm, fue aforado con metanol, en 

un balón de 100 ml se obtuvo una solución madre de 120,00ppm. Los BTEX son compuestos 

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

aluminio. 

 

2.10.2. Preparación de los Puntos de la curva en Agua y Emisiones a la atmósfera 

 

Con la solución madre de 120 ppm, se ocupó   5 alícuotas de diferentes volúmenes: 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. Preparación de los Puntos de la curva en la matriz Suelo  

 

De la solución madre de 120 ppm, se tomaron 5 volúmenes: 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. Preparación de los Puntos de VI en matriz Agua y Emisiones a la atmósfera 

 

A partir de la solución madre de 120 ppm se utilizaron 2 alícuotas de volúmenes de 2,0 y 7,5 ml, 

se aforo en un matraz de 10 ml con metanol al 99,9 % para obtener puntos de verificación: 24 y 

90 ppm. 

 

2.10.5. Preparación de los Puntos de VI en matriz Suelo 

 

Se tomaron 2 alícuotas con volúmenes de 5,0; 2,0 ml de la solución madre que fue 120 ppm, 

aforados con metanol al 99,9 % en matraces de 10 y 100 ml para obtener puntos de verificación: 

6, 24 ppm. 

 

2.10.6. Preparación 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 concentración de 

los fortificados adicionando en una matriz sin analitos, utilizando 500 ml de agua por cada 

muestra y añadiendo 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. Preparación de la muestra fortificado) matriz Suelo  

 

La arcilla se utilizó para la matriz del suelo, etiquetando tres muestras.  Cada fortificado se preparó 

a partir de los puntos de la curva y se calculó la concentración del fortificado añadido a la matriz 

sin analito. A cada muestra se le añadió 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. Preparación de la muestra fortificados matriz Emisiones a la atmósfera 

 

Y en la matriz emisiones a la atmósfera se utilizaron tres muestras de resina Amberlite XAD2 las 

cuales fueron etiquetadas. Las muestras fortificadas se prepararon a partir de puntos de curva, y 

la concentración de las muestras fortificadas se calculó mediante la adición de matriz sin analito. 

Para cada muestra se usaron 2g de resina Amberlite XAD2 y estas muestras fueron fortificadas 

con 1,5ml de los puntos: 12, 48, 120ppm bajo, medio y más alto de la curva, obteniendo 

concentraciones en mg/kg. 

 

2.11. Condiciones del equipo e interpretación del cromatograma 

 

2.11.1 SRI Instruments 8610C Gas Chromatography 

 

Para utilizar el cromatógrafo, se deben mantener las condiciones óptimas 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 cromatográfica 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

Al inicio de la validación se debe purgar el equipo con un blanco (metanol 99,9%) La fase móvil 

fue nitrógeno con una P de 20 psi. El caudal de la fase móvil fue de 25ml/min, y el tiempo de 

corrida cromatográfica fue de 36,75min. Bajo estas condiciones, se realizó la validacion en 

diferentes matrices. 

T 

de inicio °C 

Tiempo 

Min 

Rampa 

°C/min 

T final 

°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 
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2.11.2. Columna Cromatográfica: MXT-1  

 

Es una columna capilar ideal para uso con hidrocarburos por su resistencia y larga vida, está 

diseñada con sílice fundida y acero inoxidable recubierto, y presenta una cubierta fija recubierta 

de polisiloxano en fase menos polar. 

 

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

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

Tabla 6-2: Condiciones del detector FID  

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 isómeros del 

Xileno ejecutados durante 36,75 minutos en tiempo real. El método creado, denominado Prueba 

Líquido 1.CON, facilita el trabajo de ajuste del tiempo final del cromatograma, el tiempo de 

retención del analito, el nombre del archivo y los parámetros de integración a utilizar. Para obtener 

resultados fiables, se verificó la sensibilidad de detección de los picos con: 

 

Tabla 7-2: Condiciones de operación Peak Simple 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

Diámetro 0,53mm 

Película 0,50um 

Longitud 60m 

Temperatura inicial 50°C 

Gas Flujo 

Aire 25 ml/min 

Hidrógeno 25ml/min 

Temperatura del detector 255 °C 

Cima 95,00% 

Línea base 10,00% 

Área de rechazo 10,00 

Peso estándar 1,00 

Peso de la muestra 1,00 
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Después de verificar las condiciones de operación se procedió a inyectar 2ul de cada una de las 

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

 

2.11.4. Interpretación del Cromatograma 

 

El software Speak Simple permite expresar en áreas los valores obtenidos en el detector, mediante 

una curva de calibración preparada previamente, por regresión lineal con los parámetros 

necesarios para calcular las concentraciones ocupadas respectivas a cada matriz: agua, suelo, 

emisiones la atmósfera durante la validación y las muestras fortificadas. Los resultados se 

obtienen como el área bajo la curva (FU), que se debe ingresar en una hoja de cálculo, y se 

calculan los valores de concentración total de BTEX (en mg/l) para las muestras de agua, los 

valores para suelo y emisiones a la atmósfera son mg/kg según la Ec1. 

 

2.12. Validación del método  

   

La validación consistió en tres matrices: agua, suelo y emisiones atmósfera, se estableció un 

diseño experimental homogéneo con dos factores completamente anidados, con tres niveles de 

concentración: baja cerca del límite de cuantificación en la muestra, media cerca del valor más 

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

 

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

     Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

 

 

 

 

Tratamiento Código Repeticiones Días 

Tamaño de Unidad Experimental 

(TUE) Total (TUE) 

12 ppm C 12 9 3 2 ul 54ul 

36 ppm C 36 9 3 2 ul 54ul 

48 ppm C 48 9 3 2 ul 54ul 

60 ppm C 60 9 3 2 ul 54ul 

120 ppm C 120 9 3 2 ul 54ul 

    
Total 162 ul 
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   Tabla 9-2: Puntos de curva en la matriz de Suelo 

     Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

   Tabla 10-2: Puntos de VI en las matrices de Agua y Emisiones a la atmósfera  

    Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

   Tabla 11-2: Puntos de VI en la matriz de Suelo 

     Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

   Tabla 12-2: Puntos de Fortificados en muestras de Agua 

     Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

Tratamiento Código Repeticiones Días 

Tamaño de Unidad Experimental 

(TUE) Total (TUE) 

4,2 ppm C 12 9 3 2 ul 54ul 

9 ppm C 36 9 3 2 ul 54ul 

12 ppm C 48 9 3 2 ul 54ul 

18ppm C 60 9 3 2 ul 54ul 

30 ppm C 120 9 3 2 ul 54ul 

    
Total 162 ul 

Tratamiento Código Repeticiones Días 

Tamaño de Unidad 

Experimental (TUE) Total (TUE) 

24 ppm VI 24 9 3 2 ul 54ul 

90ppm VI 90 9 3 2 ul 54ul 

    
Total 108 ul 

Tratamiento Código Repeticiones Días 

Tamaño de Unidad 

Experimental (TUE) 

Total 

(TUE) 

6 ppm VI 6 9 3 2 ul 54ul 

24ppm VI 24 9 3 2 ul 54ul 

    
Total 108 ul 

Tratamiento Código Repeticiones Días 

Tamaño de Unidad 

Experimental (TUE) 

Total 

(TUE) 

24ppm spk agua 0.012ppm 9 3 2 ul 54 ul 

36ppm spk agua 0.180ppm 9 3 2 ul 54 ul 

120ppm spk agua 0.360ppm 9 3 2 ul 54 ul 

    
Total 162ul 
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   Tabla 13-2: Puntos de Fortificados en muestras de Suelo 

     Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

   Tabla 14-2: Puntos de Fortificados en muestras de Emisiones a la atmósfera 

     Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

2.13. Parámetros de Validación  

  

Para realizar la validación se basó en los siguientes parámetros:  

 

• Linealidad 

• Límite de cuantificación  

• Límite de detección  

• Reproducibilidad 

• Precisión 

• Incertidumbre 

 

2.13.2. Linealidad 

 

Ejecute 3 curvas de calibración por día y use ecuaciones de línea recta para obtener valores para 

el intercepto, la pendiente y el coeficiente de correlación lineal de las variables, si los valores son 

iguales o mayores que r ≥ 0,995, como criterio de aceptación para cada individuo Componente 

BTEX de cada día, para Curva Global en la matriz de emisiones diarias a la atmósfera con valores 

iguales o superiores a r ≥ 0,995. La ecuación utilizada para la estimación lineal es: 

 

Tratamiento Código Repeticiones Días 

Tamaño de Unidad 

Experimental 

(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 

Tratamiento Código Repeticiones Días 

Tamaño de Unidad 

Experimental 

(TUE) Total (TUE) 

12ppm spk resina 10ppm 9 3 2 ul 54 ul 

48ppm spk resina 240ppm 9 3 2 ul 54ul 

120ppm spk resina 600ppm 9 3 2 ul 54 ul 

    
Total 162ul 
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𝑦 = 𝑎 + 𝑏𝑥 

Ec.1 

 

Donde: 

y= Factor respuesta del equipo en áreas 

x= Concentración en ppm de BTEX  

b= Pendiente de la línea recta 

a= Intercepto 

 

Se prepararon cinco puntos sobre la curva y dos puntos intermedios de verificación analizados 

por el cromatógrafo de gases SRI 8610C, utilizando Ec. 1, para obtener la concentración en 

función de la respuesta preparada para cada punto establecido. Los cromatogramas obtenidos de 

las curvas durante 3 días se muestran en el Apéndice A (Componentes). Los valores utilizados 

para trazar una curva de calibración por triplicado de 3 días en condiciones de repetibilidad y 

reproducibilidad se muestran en la Tabla 3-1. 

 

   Tabla 15-2: Modelo de Estimación Lineal  

     Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

  

Para confirmar que la curva de calibración se ajustaba a la estimación lineal de la Ecuación 1, se 

calcularon los valores de la intersección, la pendiente y el coeficiente de correlación, lo que resultó 

mayor de 0,995 para las curvas individuales de cada compuesto y en sumatoria BTEX. La 

desviación de puntos individuales de la línea recta es el resultado de un error de medición. Según 

el método de los mínimos cuadrados, la línea debe pasar por el centro de gravedad del punto (x, 

y). Para la aplicación y fines prácticos del método se determinan tres cantidades: Sxx, Syy y Sxy, 

siendo las dos primeras la suma de cuadrados de las desviaciones de los valores individuales x e 

X y= Lecturas obtenidas factor respuesta del equipo 

Nivel concentración 

(ppm) Dia1 Día 2 Día 3 

C 12 

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

curva de calibración  

V 24 

C 36 

C 48 

C 60 

V 90 

C 120 
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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 = ∑(𝑥𝑖 − 𝑥)² = ∑ 𝑥𝑖2 −
(∑ 𝑥𝑖)²

𝑁
 

Ec.2 

𝑆𝑦𝑦 = ∑(𝑦𝑖 − 𝑦)² = ∑ 𝑦𝑖2 −
(∑ 𝑦𝑖)²

𝑁
 

Ec.3 

𝑆𝑥𝑦 = ∑(𝑥𝑖 − 𝑥)(𝑦𝑖 − 𝑦) = ∑ 𝑥𝑖𝑦𝑖 −
∑ 𝑥𝑖 ∑ 𝑦𝑖

𝑁
 

Ec.4 

xi, yi son pares de datos individuales, N es el número de logaritmos de datos utilizados para 

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

𝑥̅=
∑ 𝑥𝑖

𝑁
                     y           𝑦̅ =

∑ 𝑦𝑖

𝑁
                                                                           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:  

𝑏 =
𝑆𝑥𝑦

𝑆𝑥𝑥
                                                                                                                       Ec.7 

 

Ordenada en el origen o intersección: 

𝑎 = 𝑦̅ − 𝑏𝑥̅̅ ̅                                                                                                                 Ec.8 

 

Desviación estándar de la regresión: 

 

𝑆𝑟 = √
𝑆𝑥𝑦−𝑏²𝑆𝑥𝑥

𝑁−2
                                                                                             Ec.9 

Coeficiente de correlación: 

 

𝑟 =
𝑆𝑥𝑦

√𝑆𝑥𝑥∗𝑆𝑦𝑦
                                                                                                               Ec.10 
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2.13.3. Límite de Detección  

 

Para el límite de detección en cada matriz, ejecute 3 blancos y exprese los datos de concentración 

en ppm y área. Los datos se someten a una regresión lineal y deben presentarse con un nivel de 

confianza del 95 %. 

 

𝑦𝐵 = 𝑎+x3S𝑦𝑥 

Ec. 11 

𝑦𝐵 = 𝑎+𝑏(𝑥𝐵) 

Ec. 12 

Donde: 

a= Intercepto 

𝑦𝐵=Factor respuesta del blanco en áreas 

𝑏= Pendiente 

𝑥𝐵= Concentración (mg/L) del límite de detección de la muestra. 

 

2.13.4. Límite de Cuantificación  

 

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

concentración que eran inferiores al 3 % del resultado. 

 

𝑦𝐵 = 𝑎+x10S𝑦𝑥 

Ec.13 

 

𝑦𝐵 = 𝑎+𝑏(𝑥𝐵) 

Ec.14 

(𝑥𝐵) =
𝑦𝐵 − 𝑎

𝑏
 

Ec.15 

Donde: 

a= Intercepto 

𝑦𝐵= Respuesta del blanco en áreas 

b= Pendiente 

𝑥𝐵=Concentración (mg/L) del límite de detección de la muestra 
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2.13.5. Precisión 

 

La precisión del método se determinó en condiciones de repetibilidad y reproducibilidad entre 

días y los resultados obtenidos de las curvas de calibración, verificaciones intermedias y 

fortificados se determinaron mediante ANOVA (análisis de varianza de dos factores totalmente 

anidados homogéneos) para cada concentración.   

 

 Tabla 16-2: Modelo de análisis de varianza (ANOVA) en la curva de calibración  

   Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

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

  Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

 

 

 

Niveles de 

Concentración DÍA 

Observaciones 1 2 3 

C1 L11 L21 L31 

C2 L12 L22 L32 

C3 L13 L23 L33 

C4 L14 L24 L34 

C5 L15 L25 L35 

Niveles de 

concentración 

Verificaciones 

Intermedias DÍA 

Observaciones 1 2 3 

VI 6 L16 L26 L36 

VI 7 L17 L27 L37 
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  Tabla 18-2: Modelo de análisis de varianza (ANOVA) en fortificados  

   Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

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

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

 

 Tabla 19-2: Modelo de análisis de varianza 

  Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

Donde: 

v= Grados de libertad 

k= Número de grupos  

p= Número de repetición 

n= Número total de repeticiones  

L= Numero de lecturas por día 

SDC=Suma de diferencias cuadráticas  

DCM= Diferencias cuadráticas medias 

Niveles de Concentración 

Fortificados DÍA 

Observaciones 1 2 3 

F1 L18 L28 L38 

F2 L19 L29 L39 

F3 L20 L30 L40 

Análisis simple de la varianza 

Origen  

de la varianza 

Grados de 

libertad () 

Sumas de diferencias  

cuadráticas (SDC) 

Diferencias cuadráticas medias 

(DCM = SDC/) (varianzas) 

Entre grupos 

(Between) 
vB = k − l 𝑆𝐷𝐶𝐵 = ∑ 𝑝(𝐿𝑖 − 𝐿)

2
5

𝑖=𝑙

 

𝐷𝐶𝑀𝐵 =
𝑆𝐷𝐶𝐵

vB
 

 

Dentro del 

grupo (Within) 
vw = n − 1 𝑆𝐷𝐶𝑊 = ∑ ∑(𝐿𝑖𝑗 − 𝐿𝑖)

2
5

𝑗=𝑙

5

𝑖=𝑙

 

𝐷𝐶𝑀𝑊 =
𝑆𝐷𝐶𝑊

vW
 

 

 

Total 

 

vt = k − l 

 

𝑆𝐷𝐶𝑇 = 𝑆𝐷𝐶𝐵 + 𝑆𝐷𝐶𝑊 

𝐷𝐶𝑀𝑡 =
𝑆𝐷𝐶𝑊

vt
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2.13.6. Repetibilidad 

 

Consistió en repetir 3 veces al día con el técnico encargado del área para garantizar la eficacia del 

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

 

 

𝑆𝑟 = √𝐷𝐶𝑀𝑊  

 

Ec.13 

%𝐶𝑉𝑟 =
𝑆𝑟

𝑋
 

Ec.14 

Donde:  

 𝐷𝐶𝑀𝐵= Diferencias cuadráticas medias entre grupos 

𝐷𝐶𝑀𝑊= Diferencias cuadráticas medias dentro de grupo 

X= Promedio de los datos 

p= Número de repeticiones 

Sr= Repetibilidad 

 

2.13.7. Reproducibilidad 

 

Se analizaron y calcularon los datos obtenidos para puntos de curva, verificaciones intermedias y 

fortificados, se calculó la desviación estándar de la reproducibilidad y el coeficiente de variación, 

conjuntamente la desviación estándar del intercepto. 

 

𝑆𝐿 =
𝐷𝐶𝑀𝐵 − 𝐷𝐶𝑀𝑊

𝑃
 

Ec.15 

 

𝑆𝑅 = √𝑆𝑟
2 + 𝑆𝐿

2 

 

Ec.16 

 

%𝐶𝑉𝑅 =
𝑆𝑅

𝑋
𝑥100 

Ec.17  
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Donde:  

𝑆𝐿= Desviación estándar del intercepto 

𝑆𝑅= Desviación estándar por reproducibilidad 

p= Numero de repeticiones 

%𝐶𝑉= Coeficiente de variación de Reproducibilidad 

 

2.14. Estadístico  

 

Para verificar que los datos obtenidos durante la validación son correctos, precisos y confiables, 

creamos una hoja de cálculo de Excel. También se utilizó la prueba de significancia F-Fisher para 

verificar que no existieran diferencias significativas entre los datos obtenidos. Se realizó un 

análisis estadístico de la varianza (ANOVA) para comparar las diferencias entre cada conjunto de 

datos homogéneos. 

 

2.15. Exactitud del método 

 

 Se calculó la exactitud con los fortificados valorados a diferentes concentraciones conocidas y 

determinando sus recuperaciones a partir de las áreas obtenidas en los cromatogramas y 

aplicándolas a la curva de calibración. De acuerdo con la normativa interna establecida por SAE 

y los criterios internos de aceptación del laboratorio LABSU, es aceptable un rango de variación 

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

 

 

%𝑅 =
𝑥𝑂𝑏𝑡𝑒𝑛𝑖𝑑𝑜

 𝑥𝑇𝑒𝑜𝑟𝑖𝑐𝑜
∗ 100 

 

 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 cálculos, se combinan de acuerdo 

con la ley de propagación del error. Así, se obtiene la incertidumbre estándar combinada (u), y 

finalmente se calcula la incertidumbre extendida (U) del método. Para ello se debe multiplicar la 
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incertidumbre estándar por el factor de cobertura k, que en este caso es igual a 2, ya que es una 

probabilidad del 95%.  

 

2.17. Incertidumbre estándar por reproducibilidad 

 


𝑅

=
𝑆𝑅

√𝑛
 

Ec.19 

Donde: 

𝑆𝑅= Desviación estándar por reproducibilidad 

n= Numero de datos  

 

2.18. Incertidumbre estándar por repetibilidad 

 


𝑟

=
𝑆𝑟

√𝑛
 

Ec.20 

Donde:  

 

Sr = Desviación estándar por repetibilidad 

 n= Número de datos 

 

2.19. Incertidumbre estándar a partir de certificados de calibración  

 

 =
𝑈

𝑘
 

Ec.21 

Donde: 

U = Incertidumbre expandida  

k = Factor de cobertura 

 

2.20. Incertidumbre estándar a partir de tolerancia del material volumétrico 

 

𝑈(𝑉𝑓) = √(𝑉𝑐𝑎𝑙)
2+(𝑉𝑡𝑒𝑚𝑝)2+(𝑉𝑟𝑒𝑝)2 

Ec.22 
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u(𝑉𝑐𝑎𝑙) =
u(𝑉𝑐𝑎𝑙)

𝑘
 

Ec.23 

u(𝑉𝑡𝑒𝑚𝑝) =
u(𝑉𝑡𝑒𝑚𝑝)

𝑘
 

Ec.24 

u(𝑉𝑟𝑒𝑝) =
u(𝑉𝑟𝑒𝑝)

𝑘
 

Ec.25 

Donde:  

 

u(𝑉𝑐𝑎𝑙)= Incertidumbre del valor de calibración 

u(𝑉𝑡𝑒𝑚𝑝) = Incertidumbre del valor de temperatura 

u(𝑉𝑟𝑒𝑝) = Incertidumbre del valor de repeticiones 

k= Factor de cobertura 

 

2.21. Incertidumbre estándar a partir del peso de la balanza analítica  

 

𝑢𝑃(𝑚𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎) = √(𝑢𝐶𝑎𝑙)² + (𝑢𝑅𝑒𝑠)2  

Ec.26 

 

𝑢𝐶𝑎𝑙 =
𝑈𝐶𝑎𝑙

𝑘
 

Ec.27 

 

 

𝑢𝑅𝑒𝑠 =
𝑢𝑅𝑒𝑠

√3
 

Ec.28 

Donde: 

 

𝑢𝐶𝑎𝑙 = Incertidumbre de calibración de balanza 

 𝑢𝑅𝑒𝑠 = Incertidumbre de resolución 
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2.22. Incertidumbre combinada 

 


𝑐𝑜𝑛

(𝑦) = 𝑦√∑(
𝑝

𝑃
)² 

Ec.29 

Donde:  

 

 
𝑝

𝑃
= Incertidumbre estándar de cada una de las variables involucradas 

 y = Concentración de la variable 

 

2.23. Incertidumbre expandida 

 

𝑈 = 𝑘 ∗ 
𝑐
(𝑦) 

Ec.30 


𝑐
 = Incertidumbre combinada  

k = Factor de cobertura 
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CAPÍTULO III 

 

3. MARCO DE RESULTADOS Y DISCUSIÓN DE RESULTADOS  

 

Los datos obtenidos durante la validación analítica se prepararon a través de hojas de cálculo 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 calibración, repetidas durante 

3 días 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, 

o -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, 5,0 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 mínimos 

cuadrados.  

Los resultados de concentración, área y el área promedio usando 4 cifras significativas se 

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

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                  

 

         

 

           

 

 

 

 
          Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

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

Observaciones 

CONCENTRACIÓN 

(V. independiente) 

Día 1 Día 2 Día 3 Promedio 

22/07/2021 23/07/2021 24/07/2021  

mg/L Área Área Área Área 

1 0,0000 0,0000 0,0000 11,7802 

2,93076 2 0,0000 0,0000 0,0000 14,5966 

3 0,0000 0,0000 0,0000 0,000 

4 2,0000 60,3508 60,0056 43,9703 

51,7607 5 2,0000 58,969 53,5492 56,9739 

6 2,0000 56,4736 38,827 36,7274 

7 6,0000 146,205 144,8803 148,6691 

145,7876 8 6,0000 154,2206 140,699 139,6646 

9 6,0000 149,3422 147,4014 141,0068 

10 8,0000 198,5163 179,4312 177,8983 

181,3834 11 8,0000 179,4312 175,442 182,3301 

12 8,0000 184,0762 178,5936 176,7323 

13 10,0000 239,2304 243,044 247,78 

231,3229 14 10,0000 230,0976 223,3354 214,3909 

15 10,0000 226,3498 233,5974 224,0806 

16 20,0000 482,2468 463,4466 436,828 

451,3979 17 20,0000 456,4072 448,8806 438,9664 

18 20,0000 466,133 440,1997 429,4734 

    a= 6,3430 b= 22,3158 

    Sb= 0,8077 r= 0,9976 

Observaciones 

CONCENTRACIÓN 

(Independiente) 

Día 1 Día 2 Día 3 Promedio 

22/07/2021 23/07/2021 24/07/2021  

mg/L Área Área Área Área 

1 0,0000 43,4045 41,4379 41,4784 

39,54791 2 0,0000 39,9376 38,8068 38,9751 

3 0,0000 38,7897 37,5236 35,5776 

4 2,0000 101,527 101,656 95,0054 

97,16380 5 2,0000 99,9422 94,464 96,8192 

6 2,0000 97,526 94,5821 92,9523 

7 6,0000 195,4425 190,8492 189,6151 

190,60883 8 6,0000 198,0221 186,9271 182,0454 

9 6,0000 194,8614 195,1033 182,6134 
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             Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

          Tabla 3-3: Resultados de linealidad en la matriz agua Etilbenceno 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

         

              Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

10 8,0000 249,0136 229,7797 230,2665 

233,98612 11 8,0000 229,7797 232,3484 236,9974 

12 8,0000 236,7828 230,6527 230,2543 

13 10,0000 290,527 289,2822 295,034 

279,51949 14 10,0000 277,4977 267,1096 264,589 

15 10,0000 276,7294 281,5319 273,3746 

16 20,0000 528,5203 521,574 490,01074 

507,88769 17 20,0000 499,1824 517,6938 492,284 

18 20,0000 515,2382 519,3346 487,1512 

    a= 47,1708 b= 23,1672 

    Sb= 0,7083 r= 0,9996 

Observaciones 

CONCENTRACIÓN 

(V. independiente) 

Día 1 Día 2 Día 3 Promedio 

22/07/2021 23/07/2021 24/07/2021  

mg/L Área Área Área Área 

1 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 

0,0000 2 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 

39,1551 5 2,0000 40,2313 38,4506 39,2966 

6 2,0000 38,6249 40,0218 35,4184 

7 6,0000 120,0714 120,4862 117,0084 

118,2949 8 6,0000 121,7687 116,3814 112,7858 

9 6,0000 120,5497 120,4928 115,1101 

10 8,0000 162,1383 163,3058 162,7994 

163,5698 11 8,0000 163,3058 161,3978 168,0615 

12 8,0000 166,3794 163,2948 161,4454 

13 10,0000 200,9893 201,0472 204,868 

195,0726 14 10,0000 194,9974 187,4088 186,2884 

15 10,0000 193,8028 196,9794 189,2723 

16 20,0000 399,443 391,7396 378,9578 

384,8352 17 20,0000 383,8888 381,2707 375,281 

18 20,0000 392,4778 381,5044 378,954 

    a= 19,2452 b= 2,6082 

    Sb= 0,4337 = 0,9996 
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          Tabla 4-3: Resultados de linealidad en la matriz agua m, p-Xileno 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

             Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

          Tabla 5-3: Resultados de linealidad en la matriz agua o-Xileno 

Observaciones 

CONCENTRACIÓN 

(V. independiente) 

Día 1 Día 2 Día 3 Promedio 

22/07/2021 23/07/2021 24/07/2021  

mg/L Área Área Área Área 

1 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 

0,0000 2 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 

82,6177 5 4,0000 84,7288 81,1822 82,3087 

6 4,0000 83,0772 84,2207 73,3122 

7 12,0000 260,5034 258,4008 250,4953 

254,1642 8 12,0000 263,905 250,7318 241,06 

9 12,0000 258,7937 259,6902 243,8972 

10 16,0000 352,5426 352,9966 353,2603 

354,1592 11 16,0000 352,9966 348,4435 362,9357 

12 16,0000 361,6684 353,227 349,3618 

13 20,0000 437,9948 434,0514 443,6608 

421,5171 14 20,0000 423,3738 405,188 399,2788 

15 20,0000 416,5292 424,5276 409,0494 

16 40,0000 870,4866 844,835 810,1446 

830,3658 17 40,0000 829,6662 821,5771 805,772 

18 40,0000 850,4104 824,0328 816,3678 

    a= 5,0070 b= 20,7911 

    Sb= 0,4436 r= 0,9996 

Observaciones 

CONCENTRACIÓN 

(Independiente) 

Día 1 Día 2 Día 3 Promedio 

22/07/2021 23/07/2021 24/07/2021  

mg/L Área Área Área Área 

1 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 

0,0000 2 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 

45,5895 5 2,0000 47,3367 45,4232 45,1056 

6 2,0000 46,1117 46,338 40,485 

7 6,0000 143,5393 141,29 136,6106 

139,7312 8 6,0000 145,5252 137,8846 133,9854 

9 6,0000 142,3769 141,6622 134,7064 
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             Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

          Tabla 6-3: Resultados de linealidad en la matriz suelo Benceno 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

              Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

10 8,0000 189,5706 209,1309 203,2006 

204,6922 11 8,0000 209,1309 209,5686 201,7334 

12 8,0000 214,5226 204,026 201,3463 

13 10,0000 240,7396 237,4901 221,6886 

229,8045 14 10,0000 233,4414 223,085 222,3774 

15 10,0000 228,0026 234,1999 227,2156 

16 20,0000 473,4946 465,4515 443,2744 

454,5885 17 20,0000 451,914 449,0423 444,8138 

18 20,0000 467,2008 450,1364 445,9691 

    a= 4,8236 b= 22,7033 

    Sb= 0,5429 r= 0,9985 

Observaciones 

CONCENTRACIÓN 

(V. independiente) 

Día 1 Día 2 Día 3 Promedio 

23/08/2021 24/08/2021 25/08/2021 
 

mg/L Área Área Área Área 

1 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 

0,0000 2 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 

24,1877 5 0,7000 21,7108 24,4285 23,7986 

6 0,7000 23,9768 25,4818 24,3546 

7 1,5000 46,9606 46,1569 44,7346 

45,4516 8 1,5000 46,092 47,2086 43,4977 

9 1,5000 45,7572 46,486 42,1711 

10 2,0000 57,1282 57,462 54,2174 

55,5499 11 2,0000 55,1596 53,8737 52,7456 

12 2,0000 56,8626 58,2446 54,2552 

13 3,0000 80,6252 82,8918 78,6251 

80,5546 14 3,0000 82,2356 82,2058 76,7868 

15 3,0000 81,5198 83,5106 76,591 

16 5,0000 133,8818 129,6244 122,8932 

129,0243 17 5,0000 130,2048 132,1744 126,3867 

18 5,0000 129,0096 132,4806 124,5628 

    
a= 25,2489 b= 4,4553 

    
Sb= 0,4860 r= 0,9982 
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          Tabla 7-3: Resultados de linealidad en la matriz suelo Tolueno 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

              Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

          Tabla 8-3: Resultados de linealidad en la matriz suelo Etilbenceno 

Observaciones 

CONCENTRACIÓN 

(V. independiente) 

Día 1 Día 2 Día 3 Promedio 

23/08/2021 24/08/2021 25/08/2021  

mg/L Área Área Área Área 

1 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 

0,0000 2 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 

11,3927 5 0,7000 10,2866 10,7498 11,8697 

6 0,7000 11,2272 11,86 11,8197 

7 1,5000 29,836 25,6708 24,5164 

25,8799 8 1,5000 26,9309 26,3414 24,5976 

9 1,5000 26,157 25,8158 23,0532 

Observaciones 

CONCENTRACIÓN 

(V. independiente) 

Día 1 Día 2 Día 3 Promedio 

23/08/2021 24/08/2021 25/08/2021  

mg/L Área Área Área Área 

1 0,0000 53,0846 47,2449 45,0291 

50,7491 2 0,0000 51,6361 50,2842 51,5796 

3 0,0000 52,7936 53,1206 51,9692 

4 0,7000 65,7236 68,0294 61,0486 

63,3744 5 0,7000 62,4227 62,1422 61,6757 

6 0,7000 61,9039 65,9862 61,437 

7 1,5000 88,3808 85,7376 81,1638 

85,0332 8 1,5000 86,7148 87,249 82,788 

9 1,5000 87,0394 86,289 79,9368 

10 2,0000 96,6444 96,9892 96,6748 

97,1461 11 2,0000 95,2473 98,1233 91,9953 

12 2,0000 97,6596 105,5493 95,4314 

13 3,0000 121,9282 123,9942 122,3486 

124,0756 14 3,0000 125,0903 125,763 123,3548 

15 3,0000 125,0173 129,3169 119,8674 

16 5,0000 177,7962 170,87 166,7752 

171,9782 17 5,0000 171,3242 175,3785 167,7167 

18 5,0000 172,7776 177,7922 167,3736 

    
a= 48,4632 b= 24,7195 

    
Sb= 0,5249 r= 0,9993 
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10 2,0000 34,467 33,8115 34,9548 

34,9621 11 2,0000 33,887 39,5359 30,8631 

12 2,0000 34,5932 39,37 33,1767 

13 3,0000 53,6036 54,291 52,867 

54,6086 14 3,0000 56,5465 53,3302 53,8808 

15 3,0000 55,7378 56,3436 54,8768 

16 5,0000 97,286 91,4027 89,2752 

92,7747 17 5,0000 93,8832 93,6653 93,2493 

18 5,0000 91,9251 94,9155 89,3696 

    
a= -1,4086 b= 18,6942 

    
Sb= 0,3502 r= 0,9996 

              Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

          Tabla 9-3: Resultados de linealidad en la matriz suelo m, p-Xileno 

Observaciones 

CONCENTRACIÓN 

(V. independiente) 

Día 1 Día 2 Día 3 Promedio 

23/08/2021 24/08/2021 25/08/2021  

mg/kg Área Área Área Área 

1 0,0000 0,000 0,000 0,000 

0,0000 2 0,0000 0,000 0,000 0,000 

3 0,0000 0,000 0,000 0,000 

4 1,4000 24,1674 28,436 21,0568 

24,3577 5 1,4000 22,7266 24,3022 24,546 

6 1,4000 22,0524 27,1888 24,7428 

7 3,0000 63,2853 55,9681 52,3584 

55,6691 8 3,0000 57,4647 56,9288 53,0651 

9 3,0000 57,0024 55,7388 49,2105 

10 4,0000 74,5426 73,6248 74,6922 

75,0727 11 4,0000 73,5219 83,7209 65,9055 

12 4,0000 73,822 84,1644 71,6603 

13 6,0000 116,744 116,1385 116,0886 

117,6600 14 6,0000 121,1248 115,4148 115,879 

15 6,0000 119,9763 120,2696 117,3042 

16 10,0000 209,525 198,0201 195,1314 

200,7044 17 10,0000 202,6164 203,0434 199,3084 

18 10,0000 199,7322 206,3396 192,6233 

    a= -3,3362 b= 20,2246 

    Sb= 0,3736 r= 0,9995 

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

Observaciones 

CONCENTRACIÓN 

(Independiente) 

Día 1 Día 2 Día 3 Día 4 

23/08/2021 24/08/2021 25/08/2021  

mg/L Área Área Área Área 

1 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 

0,0000 2 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 

45,5895 5 2,0000 47,3367 45,4232 45,1056 

6 2,0000 46,1117 46,338 40,485 

7 6,0000 143,5393 141,29 136,6106 

139,7312 8 6,0000 145,5252 137,8846 133,9854 

9 6,0000 142,3769 141,6622 134,7064 

10 8,0000 189,5706 209,1309 203,2006 

204,6922 11 8,0000 209,1309 209,5686 201,7334 

12 8,0000 214,5226 204,026 201,3463 

13 10,0000 240,7396 237,4901 221,6886 

229,8045 14 10,0000 233,4414 223,085 222,3774 

15 10,0000 228,0026 234,1999 227,2156 

16 20,0000 473,4946 465,4515 433,2744 

453,4774 17 20,0000 451,914 449,0423 444,8138 

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 Atmósfera BTEX 

Observaciones 

CONCENTRACIÓN 

(Independiente) 

Día 1 Día 2 Día 3 Día 4 

13/09/2021 14/09/2021 15/09/2021  

mg/L Área Área Área Área 

1 0,0000 43,4045 39,9376 50,5699 

38,3094 2 0,0000 41,4379 38,8068 14,5966 

3 0,0000 41,4784 38,9751 35,5776 

4 12,0000 337,2401 336,9763 302,886 

316,2869 5 12,0000 331,208 313,0692 320,504 

6 12,0000 321,8134 303,9896 278,8953 

7 36,0000 865,7616 855,9065 842,3985 

848,5868 8 36,0000 883,4416 832,6239 809,5412 

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 

1359,4588 14 60,0000 1359,4079 1306,1268 1286,9245 

15 60,0000 1341,4138 1370,8362 1322,9925 

16 120,0000 2754,1913 2677,0467 2549,2218 

2622,7426 17 120,0000 2621,0586 2598,4645 2557,1172 

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 mínimos cuadrados, la ecuación de la recta para cada analito se calculó 

de la siguiente manera: Calcular la pendiente (b), Ec. 7 , Ec. 8 para el intercepto (a), Ec.9 calcular 

el sesgo de regresión (Sr), la correlación 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 atmósfera BTEX fue de 0,9996. Esto indica una relación lineal entre la concentración del 

analito (x) y el área del pico cromatográfico resultante (y) de la concentración de cada 

componente. A continuación, se muestran las gráficas realizadas con datos promedios para cada 

curva de calibración en la matriz: agua, suelo y emisiones a la atmosfera con ecuaciones de línea 

recta, obtenidas por regresión lineal y coeficientes de correlación.  

 

Matriz Agua 

 

 

                       Gráfico 1-3: Linealidad Benceno 

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

                               Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

 

                       Gráfico 3-3: Linealidad Etilbenceno  

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

                                Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

 

                       Gráfico 5-3: Linealidad o-Xileno  

                                Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

y = 20,7911x + 5,0070

R² = 0,9992

0

200

400

600

800

1000

0,000 10,000 20,000 30,000 40,000 50,000

Á
re

a

Concentración (ppm) 

Linealidad m,p-Xileno

y = 22,7033x + 4,8236

R² = 0,9969

00,000

50,000

100,000

150,000

200,000

250,000

300,000

350,000

400,000

450,000

500,000

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

Á
re

a

Concentración (ppm)

Linealidad o-Xileno



44 

Matriz Suelo 

 

 

                       Gráfico 6-3: Linealidad Benceno  

                                Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

 

                       Gráfico 7-3: Linealidad Tolueno  

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

                                Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

 

                       Gráfico 9-3: Linealidad m, p-Xileno 

                               Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

 

                       Gráfico 10-3: Linealidad o-Xileno  
                               Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 
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Matriz Emisiones a la atmósfera 

 

 

                       Gráfico 11-3:  Linealidad BTEX  

                               Realizado por: Villota Torres, Jennifer 2022. 

 

Cada gráfico muestra la curva de calibración frente al área estándar en relación con la 

concentración del estándar interno. Esto se hace porque es necesario utilizar estándares de 

referencia conocidos para determinar la concentración de cada estándar.  Una forma de corroborar 

la curva de calibración es con las verificaciones intermedias, un control de calidad interno en el 

laboratorio, que a su vez fue implementado   para validar el desempeño del equipo, estableciendo 

un rango de variación ±20% y 2 intervalos de concentración 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: Recuperación de VI en Benceno matriz agua 

VERIFICACIÓN INTERMEDIA BENCENO EN AGUA % 

PROMEDIO 

TOTAL CONCE. TEÓRICA 
DÍA 1 DÍA 2 DÍA 3 

% RECUPERACIÓN % RECUPERACIÓN % RECUPERACIÓN  

4,00 108,97 113,5 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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Tab1a 13-3: Recuperación de VI en Tolueno matriz agua 

VERIFICACIÓN INTERMEDIA TOLUENO EN AGUA % PROMEDIO 

TOTAL 

CONCE. TEÓRICA 
DÍA 1 DÍA 2 DÍA 3 

% RECUPERACIÓN % RECUPERACIÓN % RECUPERACIÓN  

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: Recuperación de VI en Etilbenceno matriz agua 

VERIFICACIÓN INTERMEDIA ETILBENCENO EN AGUA % PROMEDIO 

TOTAL 

CONCE. TEÓRICA 
DÍA 1 DÍA 2 DÍA 3 

% RECUPERACIÓN % RECUPERACIÓN % RECUPERACIÓN  

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: Recuperación de VI en m, p-Xileno matriz agua 

VERIFICACIÓN INTERMEDIA m, p-XILENO EN AGUA % 

PROMEDIO 

TOTAL 
CONCE. TEÓRICA 

DÍA 1 DÍA 2 DÍA 3 

% RECUPERACIÓN % RECUPERACIÓN % RECUPERACIÓN  

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: Recuperación de VI en o-Xileno matriz agua 

VERIFICACIÓN INTERMEDIA o-XILENO EN AGUA % 

PROMEDIO 

TOTAL 
CONCE. TEÓRICA 

DÍA 1 DÍA 2 DÍA 3 

% RECUPERACIÓN % RECUPERACIÓN % RECUPERACIÓN  

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: Recuperación de VI en Benceno matriz suelo 

VERIFICACIÓN INTERMEDIA BENCENO EN SUELO % PROMEDIO 

TOTAL 

CONCE. TEÓRICA 

DÍA 1 DÍA 2 DÍA 3 

% RECUPERACIÓN % RECUPERACIÓN % RECUPERACIÓN  

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: Recuperación de VI en Tolueno matriz suelo 

VERIFICACIÓN INTERMEDIA TOLUENO EN SUELO % PROMEDIO 

TOTAL 

CONCE. TEÓRICA 

DÍA 1 DÍA 2 DÍA 3 

% RECUPERACIÓN % RECUPERACIÓN % RECUPERACIÓN  

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: Recuperación de VI en Etilbenceno matriz suelo 

VERIFICACIÓN INTERMEDIA ETILBENCENO EN SUELO % 

PROMEDIO 

TOTAL 
CONCE. TEÓRICA 

DÍA 1 DÍA 2 DÍA 3 

% RECUPERACIÓN % RECUPERACIÓN % RECUPERACIÓN  

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: Recuperación de VI en m, p- Xileno matriz suelo 

VERIFICACIÓN INTERMEDIA m, p-XILENO EN SUELO 
% 

PROMEDIO 

TOTAL 
CONCE. TEÓRICA 

DÍA 1 DÍA 2 DÍA 3 

% RECUPERACIÓN % RECUPERACIÓN % RECUPERACIÓN  

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: Recuperación de VI en o- Xileno matriz suelo 

VERIFICACIÓN INTERMEDIA o-XILENO EN SUELO % PROMEDIO 

TOTAL 

CONCE. TEÓRICA 
DÍA 1 DÍA 2 DÍA 3 

% RECUPERACIÓN % RECUPERACIÓN % RECUPERACIÓN  

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: Recuperación de VI en BTEX emisiones a la atmósfera  

VERIFICACIÓN INTERMEDIA BTEX EMISIONES A LA ATMÓSFERA % PROMEDIO 

TOTAL 
CONCE. TEÓRICA 

DÍA 1 DÍA 2 DÍA 3 

% RECUPERACIÓN % RECUPERACIÓN % RECUPERACIÓN  

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 98,81 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 concentración de 4,00 ppm en el componente tolueno tiene 

mayor recuperación con un 103,56% y en la concentración de 4,00ppm de 98,11% en el 
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componente o-Xileno. En la matriz suelo con una concentración de 1,00ppm la verificación 

intermedia fue 107,31% en benceno mientras que la concentración de 4,00ppm obtuvo 94,85 % 

en tolueno. Con la concentración 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 está en óptimas condiciones. 

 

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

Matriz 

% 

Benceno 

% 

Tolueno 

% 

Etilbenceno 

% m, p-

Xileno 

% o-

Xileno 

% 

BTEX 

Agua 13 8 13 13 13  

Suelo 14 13 13 13 10  

Emisiones a la 

Atmósfera 
     11 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

El nivel de confianza del desempeño del equipo se obtuvo durante el período de validación de 

tres días 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. Límite de detección (LD) 

 

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

 Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

La Ec.11 se usó para los datos del límite de detección y para obtener el área del blanco la Ec.12, 

cada valor obtenido se reporta con base al punto de calibración para cada nivel, convirtiendo la 

concentración de cada muestra correspondiente a cada matriz. 

 

 

 

Matriz Benceno Tolueno Etilbenceno 
m, p-

Xileno 
o-Xileno BTEX 

Agua 
0,0040 

mg/L 

0,0040 

mg/L 

0,0040 

mg/L 

0,0080 

mg/L 

0,0040 

mg/L 
 

Suelo 
0,010 

mg/kg 

0,010 

mg/kg 

0,010 

mg/kg 

0,019 

mg/kg 

0,010 

mg/kg 
 

Emisiones a la 

Atmósfera 
     

33,0059 

mg/kg 
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3.3. Límite de cuantificación (LC) 

 

Para determinar el límite de cuantificación en cada matriz, se utilizó el valor más bajo establecido 

en la curva de calibración 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/l 0,0240 mg/l 0,0120 mg/l  

Suelo 
0,0290 

mg/kg 
0,0290 mg/kg 0,0290 mg/kg 

0,0580 

mg/kg 

0,0290 

mg/kg 
 

Emisiones a la 

Atmósfera 
     

60,0000 

mg/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 -

0,0600mg/l 

0,0120 -

0,0600mg/l 

0,0120 -

0,0600mg/l 

0,0240 -

0,1200mg/l 

0,0120 -

0,0600mg/l 

 

Suelo 0,0290-

0,2080 mg/kg 

0,0290-

0,2080 

mg/kg 

0,0290-

0,2080 

mg/kg 

0,0580-

0,4160 

mg/kg 

0,0290-

0,2080 

mg/kg 

 

Emisiones a 

la Atmósfera 

     
60,0000 -

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 realizó a tres niveles 

de concentración 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 atmósfera 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 XAD2 

en emisiones a la atmósfera.  

 

3.5. Precisión  

 

Los datos de desviación estándar de repetibilidad, desviación estándar de reproducibilidad y 

coeficiente de variación se obtuvieron utilizando las ecuaciones detalladas en el Capítulo 2 

(Ecuación 13-Ecuación 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 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

Tabla 28-3: Resumen de reproducibilidad de cada componente en agua   

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

REPETIBILIDAD 

 BENCENO TOLUENO ETILBENCENO o-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 

      

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 
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Tabla 29-3: Resumen de repetibilidad de cada componente en suelo 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

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

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

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

 Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

Los valores de las muestras fortificadas a diferentes concentraciones durante los tres dias de 

validación para cada matriz demuestran que es un método repetible y reproducible aceptado por 

el laboratorio, garantizando así la confiabilidad de dichos parámetros. Los datos de los diferentes 

REPETIBILIDAD 

 BENCENO TOLUENO ETILBENCENO o-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 

      

REPRODUCIBILIDAD 

 BENCENO TOLUENO ETILBENCENO o-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 

      

 
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 
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coeficientes utilizados para calcular la repetibilidad y la reproducibilidad se obtuvieron del 

análisis de varianza. 

 

Tabla 32-3:  Precisión obtenida en cada matriz  
Matriz % 

Benceno 

% 

Tolueno 

% 

Etilbenceno 

% m, p-

Xileno 

% o-Xileno % BTEX 

Agua 16 7 5 5 6 
 

Suelo 8 8 8 8 9 
 

Emisiones a la 

Atmósfera 

     
7 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

Estos datos se obtuvieron realizando 9 repeticiones durante la validacion, es decir 3 repeticiones 

por día para cada concentración. Los datos de la tabla 32-3 están dentro de la estimación de la 

variación del 20% en precisión, es decir, garantiza la eficiencia del ensayo.  

 

3.6. Análisis de varianza  

 

Durante la validación, se utilizó la Tabla 18-2, que muestra las fórmulas de ANOVA que permiten 

el cálculo del origen de la varianza, la suma de las diferencias cuadráticas (SDC), y diferencias 

cuadráticas medias (DCM), y una prueba F - Cálculo y Tabulación de Fisher y para determinar si 

no existe diferencia significativa entre grupos en cada nivel de fortificados, los datos obtenidos 

fueron: 

 

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

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

 

 

 

 

 

 SDC B 
SDC 

W 

SDC 

T 
DCM B 

DCM 

W 
DCM T F CAL F TAB ¿Es Fcal < F tab? 

0,012

0 

1,229E-

06 
0,000 0,000 

6,14E-

07 

3,57E

-06 

2,83E-

06 

0,17209

3578 

5,14325

28 
si 

grupo 

homogéneo 

0,018

0 

1,107E-

06 

0,000

0 

0,000

0 

5,53E-

07 

2,64E

-06 

2,12E-

06 

0,20936

7561 

5,14325

28 
si 

grupo 

homogéneo 

0,060

0 

6,06E-

06 

0,000

0 

1,118

E-05 

3,03E-

06 

8,53E

-07 
1,4E-06 

3,55436

9563 

5,14325

28 
si 

grupo 

homogéneo 
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Tabla 34-3: Análisis de varianza en Tolueno matriz agua 

 SDC B 
SDC 

W 
SDC T 

DCM 

B 

DCM 

W 

DCM 

T 
F CAL F TAB 

¿Es Fcal < F 

tab? 

0,012

0 

5,912E

-07 
0,000 0,000 

2,96E

-07 

2,47E

-07 

2,59E

-07 

1,19494602

3 

5,143252

8 
si 

grupo 

homogéneo 

0,018

0 

1,19E-

06 

0,000

0 
0,0000 

5,95E

-07 

1,17E

-06 

1,03E

-06 

0,50660924

3 

5,143252

8 
si 

grupo 

homogéneo 

0,060

0 

2,686E

-06 

0,000

0 

8,241E

-06 

1,34E

-06 

9,26E

-07 

1,03E

-06 

1,45067522

9 

5,143252

8 
si 

grupo 

homogéneo 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

Tabla 35-3: Análisis de varianza en Etilbenceno matriz agua 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

Tabla 36-3: Análisis de varianza en m, p-Xileno matriz agua 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021.

 SDC B 
SDC 

W 
SDC T 

DCM 

B 

DCM 

W 

DCM 

T 

F 

CAL 

F 

TAB 
¿Es Fcal < F tab? 

0,012

0 

1,883E

-07 
0,000 0,000 

9,41E

-08 

4,11E

-07 

3,32E

-07 

0,22907693

8 

5,143252

8 
si 

grupo 

homogéneo 

0,018

0 

2,474E

-06 

0,000

0 
0,0000 

1,24E

-06 

5,71E

-07 

7,37E

-07 

2,16707065

3 

5,143252

8 
si 

grupo 

homogéneo 

0,060

0 

5,298E

-06 

0,000

0 

1,009E

-05 

2,65E

-06 

7,99E

-07 

1,26E

-06 

3,31614007

9 

5,143252

8 
si 

grupo 

homogéneo 

 SDC B 
SDC 

W 
SDC T 

DCM 

B 

DCM 

W 

DCM 

T 

F 

CAL 

F 

TAB 
¿Es Fcal < F tab? 

0,024

0 

8,907E

-07 
0,000 0,000 

4,45E

-07 

1,48E

-06 

1,22E

-06 

0,30190830

6 

5,143252

8 
si 

grupo 

homogéneo 

0,036

0 

9,387E

-06 

0,000

0 
0,0000 

4,69E

-06 

2,76E

-06 

3,24E

-06 

1,70192024

6 

5,143252

8 
si 

grupo 

homogéneo 

0,120

0 

2,023E

-05 

0,000

0 

3,819E

-05 

1,01E

-05 

2,99E

-06 

4,77E

-06 

3,37712327

4 

5,143252

8 
si 

grupo 

homogéneo 
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Tabla 37-3:  Análisis de varianza en o-Xileno matriz agua 

 SDC B 
SDC 

W 
SDC T 

DCM 

B 

DCM 

W 

DCM 

T 

F 

CAL 

F 

TAB 
¿Es Fcal < F tab? 

0,012

0 

1,213E

-07 
0,000 0,000 

6,06E

-08 

7,19E

-07 

5,54E

-07 

0,08435491

1 

5,143252

8 
si 

grupo 

homogéneo 

0,018

0 

3,68E-

06 

0,000

0 
0,0000 

1,84E

-06 

6,23E

-07 

9,27E

-07 

2,95513923

1 

5,143252

8 
si 

grupo 

homogéneo 

0,060

0 

4,662E

-06 

0,000

0 

1,087E

-05 

2,33E

-06 

1,04E

-06 

1,36E

-06 

2,25165149

8 

5,143252

8 
si 

grupo 

homogéneo 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

Tabla 38-3:  Análisis de varianza en Benceno matriz suelo 

 SDC B 
SDC 

W 

SDC 

T 

DCM 

B 

DCM 

W 

DCM 

T 

F 

CAL 

F 

TAB 

¿Es Fcal < F 

tab? 

0,02

90 

7,387E-

05 

0,00

0 
0,000 

1,48E-

05 

4,68E-

06 

1,05E-

05 

3,1545454

25 

3,48165

87 
si 

grupo 

homogéneo 

0,06

30 

2,878E-

06 

0,00

00 
0,0000 

1,44E-

06 

1,11E-

06 

1,19E-

06 

1,2972853

27 

5,14325

28 
si 

grupo 

homogéneo 

0,20

80 

0,00273

03 

0,00

17 

0,00443

19 

0,0013

65 

0,0002

84 

0,0005

54 

4,8139578

93 

5,14325

28 
si 

grupo 

homogéneo 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

Tabla 39-3: Análisis de varianza en Tolueno matriz suelo 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 
Tabla 40-3:  Análisis de varianza en Etilbenceno matriz suelo 

 SDC B 
SDC 

W 
SDC T 

DCM 

B 

DCM 

W 

DCM 

T 

F 

CAL 

F 

TAB 
¿Es Fcal < F tab? 

0,029

0 

1,701E-

05 
0,000 0,000 

8,5E-

06 

2,63

E-06 

4,1E-

06 

3,2387640

34 

5,1432

528 
si 

grupo 

homogéneo 

0,063

0 

0,00011

11 

0,000

1 
0,0003 

5,56E-

05 

2,45

E-05 

3,22E

-05 

2,2709359

99 

5,1432

528 
si 

grupo 

homogéneo 

0,208

0 

0,00011

9 

0,000

1 

0,00026

59 

5,95E-

05 

2,45

E-05 

3,32E

-05 

2,4302454

7 

5,1432

528 
si 

grupo 

homogéneo 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 SDC B 
SDC 

W 
SDC T 

DCM 

B 

DCM 

W 

DCM 

T 

F 

CAL 

F 

TAB 
¿Es Fcal < F tab? 

0,029

0 

5,803E-

05 
0,000 0,000 

2,9E-

05 

7,56E-

06 

1,29

E-05 

3,8390702

11 

5,14325

28 
si 

grupo 

homogéneo 

0,063

0 

3,828E-

05 

0,000

0 
0,0001 

1,91

E-05 

5,92E-

06 

9,23

E-06 

3,2320096

61 

5,14325

28 
si 

grupo 

homogéneo 

0,208

0 

0,00013

21 

0,000

6 

0,00075

23 

6,61

E-05 

0,0001

03 

9,4E-

05 

0,6390603

14 

5,14325

28 
si 

grupo 

homogéneo 
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Tabla 41-3:  Análisis de varianza en m, p-Xileno matriz suelo 

 SDC B 
SDC 

W 
SDC T 

DCM 

B 

DCM 

W 

DCM 

T 
F CAL 

F 

TAB 
¿Es Fcal < F tab? 

0,05

80 

6,77E-

05 
0,000 0,000 

3,39E-

05 
1E-05 

1,6E-

05 

3,380043

494 

5,1432

528 
si 

grupo 

homogéneo 

0,12

60 

0,00049

01 

0,000

6 
0,0011 

0,0002

45 

9,96E-

05 

0,0001

36 

2,460524

894 

5,1432

528 
si 

grupo 

homogéneo 

0,41

60 

0,00080

29 

0,000

9 

0,00165

99 

0,0004

01 

0,0001

43 

0,0002

07 

2,810504

706 

5,1432

528 
si 

grupo 

homogéneo 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

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

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

Tabla 43-3:  Análisis de varianza matriz BTEX Emisiones a la Atmósfera  

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

Los resultados estadísticos obtenidos mediante el análisis de varianza (ANOVA) de la prueba de 

Fisher arrojaron un nivel de confianza del 95% en los tres niveles de concentración 

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 validación. 

 

 

 

 SDC B SDC 

W 

SDC 

T 

DCM 

B 

DCM 

W 

DCM 

T 

F 

CAL 

F 

TAB 

¿Es Fcal < F tab? 

0,029

0 

3,915E-

06 

0,000

0 

0,00

0 

1,96E-

06 

4,26E

-06 

3,68E-

06 

0,4599843

53 

5,143252

8 

si grupo 

homogéneo 

0,063

0 

0,000154

6 

0,000

2 

0,00

0 

7,73E-

05 

3,28E

-05 

4,39E-

05 

2,3558462

23 

5,143252

8 

si grupo 

homogéneo 

0,208

0 

0,000372

4 

0,000

4 

0,00

1 

0,00018

6 

7,44E

-05 

0,00010

2 

2,5012884

22 

5,143252

8 

si grupo 

homogéneo 

 SDC B 
SDC 

W 
SDC T 

DCM 

B 

DCM 

W 

DCM 

T 

F 

CALC 

F 

TAB 
¿Es Fcal < F tab? 

60.00

00 

40,469

145 
38,659 79,128 

20,23

457 

6,443

136 

9,890

995 

3,140485

29 

5,1432

528 
si 

grupo 

homogéneo 

240.0

000 

448,96

563 

1223,8

961 

1672,8

618 

224,4

828 

203,9

827 

209,1

077 

1,100499

334 

5,1432

528 
si 

grupo 

homogéneo 

600.0

000 

339,74

785 

1784,7

890 

2124,5

369 

169,8

739 

297,4

648 

265,5

671 

0,571072

284 

5,1432

528 
si 

grupo 

homogéneo 
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3.7. Exactitud del método  

 

Se realizó la exactitud en matrices de agua, suelo y emisiones a la atmósfera a tres niveles de 

concentración en los fortificados correspondientes a tres días 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 

atmósfera de acuerdo al reglamento interno del laboratorio. El rango aceptable de variación 

teórico es ±20%, es decir entre 80-120%.   

 

Tabla 44-3:  Porcentajes de recuperación en cada matriz  

Agua Suelo 
Emisiones a la 

atmósfera 

  Concentración 
(%) 

Máximo  

(%) 

Mínimo  
Concentración 

(%) 

Máximo  

(%) 

Mínimo  

(%) 

Máximo  

(%) 

Mínim

o  

Benceno 

0,0120 117,98 82,88 0,0290 115,20 80,87     

0,0180 107,67 81,64 0,0630 84,83 80,07     

0,0600 91,41 85,26 0,2080 118,95 82,91     

Tolueno 

0,0120 88,83 80,03 0,0290 119,81 91,60     

0,0180 97,02 80,02 0,0630 119,64 106,66     

0,0600 86,66 80,19 0,2080 99,13 84,05     

Etilbenceno 

0,0120 115,35 102,68 0,0290 105,18 87,81     

0,0180 100,29 86,96 0,0630 108,10 80,72     

0,0600 111,01 105,27 0,2080 106,64 96,76     

m, p-Xileno 

0,0240 116,04 102,70 0,0580 104,08 84,10     

0,0360 99,82 85,57 0,1260 107,26 80,95     

0,1200 107,17 88,86 0,4160 108,30 95,97     

o-Xileno  

0,0120 119,90 103,04 0,0290 113,84 94,80     

0,0180 114,24 99,40 0,0630 109,48 82,94     

0,0600 104,63 98,10 0,2080 116,48 100,90     

BTEX 

60,0000       98,92 84,51 

240,0000       95,89 80,22 

600,0000           92,43 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 recuperación minino, son favorables ya que indican una medición más exacta con una 

presencia pequeña de errores sistemáticos.  
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Tabla 45-3: Comparación de los resultados obtenidos en emisiones a la atmósfera. 
Resulta

do 

Emision

es a la 

atmosfe

ra 

BTEX 

Linealid

ad 

Límite 

de 

Detecci

ón 

Limite 

Cuantificaci

ón 

Interval

o de 

trabajo 

% de 

Recuperaci

ón 

Incertidumb

re 

(U) 

Repetibilidad 

y 

Reproducibilid

ad 

Bolsas 

tedlar  

r=0,9921 6,0 

mg/L 

60,0 mg/L 60,0-

600,0mg/

L 

± 30%  22% 15%  

Resina 

Amberlit

e XAD2 

r=0,9996 33,0059 

mg/kg 

60,0000  

mg/kg 

60,0000-

600,0000 

mg/kg 

± 20% 32% 11% 

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 

 

Con base al resultado obtenido por el GC SRI 8610C en inyeccion liquida con resina Amberlite 

XAD2 del método BTEX en emisiones a la atmosfera, se determinó el   límite de detección con 3 

repeticiones en cada una de las concentraciones por día 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 

que se realizó con el mismo equipo, el porcentaje de recuperación es menor al 20% garantizando 

estimaciones fiables en el desempeño del método durante el uso diario. La incertidumbre es mayor 

ya que el método se realizó con inyeccion manual lo cual genera interferencia. La precisión es de 

11% menor que con el método de bolsas tedlar garantizando la reproducibilidad y replicación del 

método con materiales asequibles obteniendo resultados confiables. Siendo este método el más 

viable para realizarse dentro del Laboratorio Ambiental LABSU. 
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Tabla 46-3: Análisis comparativo de los objetivos obtenidos en agua 
Parámetros Objetivo establecido Objetivo alcanzado en Agua  Observaciones 

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 

medición. 

Determinar BTEX en cada 

componente para la matriz 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 medición. 

Cumple  

Linealidad/Función 

respuesta 

Elaborar curva de 

calibración, y el coeficiente 

de correlación r≥0,995.  

r= 0,9998, 0,9996, 0,9996, 0,9996, 

0,9985 Benceno, Tolueno, m, p, o-

Xileno 

Cumple  

Límite de detección  0,0040mg/L Benceno, 

Tolueno, o-Xileno; 

0,0080mg/L m, p-Xileno 

 0,0040mg/L Benceno, Tolueno,  

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

Cumple  

Límite de 

cuantificación 

0,0120 mg/L Benceno, 

Tolueno, o-Xileno; 0,0240 

mg/L m, p-Xileno 

0,0120 mg/L Benceno, Tolueno,  

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

Cumple  

Precisión 

(repetibilidad y/o 

reproducibilidad) 

SR ≤ 20% en CV en todos los 

niveles. 

SR=16% Benceno, 7% Tolueno, 5% 

Etilbenceno, 5% m, p Xileno y 6%  

o-Xileno. 

Cumple  

Exactitud 80 -120% recuperación en 

todos los niveles. 

81,64% Benceno, 80,02%, Tolueno 

86,96% Etilbenceno 85,57%, m, p-

Xileno, 98,10% o-Xileno   

Cumple  

Incertidumbre U ≤ 40% en todos los niveles 

con un intervalo de 

confianza de al menos 

95,45%  

U=37% Benceno, 21% Tolueno, 22% 

Etilbenceno, 15% m, p-Xileno y 22 

o-Xileno.  

Cumple  

Intervalo de trabajo 0,0120 – 0,0600 mg/L 

Benceno, Tolueno, o-Xileno; 

0,0240 – 0,1200 mg/L m, p-

Xileno 

0,0120 – 0,0600 mg/L Benceno, 

Tolueno, o-Xileno; 0,0240 – 0,1200 

mg/L m, p-Xileno 

Cumple  

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 
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Tabla 47-3: Análisis comparativo de los objetivos obtenidos en suelo 
Parámetros Objetivo establecido  Objetivo alcanzado  Observaciones  

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 medición. 

Determinar BTEX en cada componente 

para la matriz 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 

medición. 

Cumple  

Linealidad/Función 

respuesta 

Elaborar curva de 

calibración, y el 

coeficiente de correlación 

r≥0,995.  

r= 0,9981,0,9993,0,9996,0,9995,0,9984 

Benceno, Tolueno, Etilbenceno, m, p, o-

Xileno 

Cumple  

Límite de detección 0,010mg/L Benceno, 

Tolueno, o-Xileno; 

0,019mg/L m, p-Xileno 

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

0,019mg/L m, p-Xileno 

Cumple  

Límite de 

cuantificación 

0,029 mg/L Benceno, 

Tolueno, o-Xileno; 0,058 

mg/L m, p-Xileno 

0,029 mg/L Benceno, Tolueno, o-Xileno; 

0,058 mg/L m, p-Xileno 

Cumple  

Precisión 

(repetibilidad y/o 

reproducibilidad) 
 

SR ≤ 20% en CV en todos 

los niveles. 

SR=8% Benceno, 8% Tolueno, 8% 

Etilbenceno, 8% m, p Xileno y 9% o-

Xileno. 

Cumple  

Exactitud 80 -120% recuperación en 

todos los niveles. 

80,07% Benceno,84,05%, Tolueno 

80,72% Etilbenceno 80,95%, m, p-

Xileno, 82,94% o-Xileno   

Cumple  

Incertidumbre U ≤ 40% en todos los 

niveles con un intervalo de 

confianza de al menos 

95,45%  

U=28% Benceno, 29% Tolueno, 28% 

Etilbenceno, 24% m, p-Xileno y 31 

o-Xileno.  

Cumple  

Intervalo de trabajo 

 

 
 

0,0290 -0,2080 mg/kg 

Benceno, Tolueno, o-

Xileno; 0,0580 – 0,4160 

mg/kg m, p-Xileno 

0,0290 -0,2080 mg/kg Benceno, 

Tolueno, o-Xileno; 0,0580 – 0,4160 

mg/kg m, p-Xileno 

Cumple  

Realizado por: Villota Torres, Jennifer, 2021. 
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Tabla 48-3: Análisis comparativo de los objetivos obtenidos en emisiones a la atmósfera  
Parámetros Objetivo establecido Objetivo alcanzado  Observaciones  

Selectividad / 

Especificidad 

Determinar BTEX para 

muestras de Emisiones a la 

atmosfera 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 

medición. 

Determinar BTEX para la matriz de 

Emisiones a la atmósfera 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 

medición. 

Cumple  

Linealidad/Función 

respuesta 

Elaborar curva de 

calibración, y el coeficiente 

de correlación r≥0,995.  

r= 0,9996 Cumple  

Límite de detección 33,0059 mg/kg  33,0059 mg/kg  Cumple  

Límite de 

cuantificación 

60,0000 mg/kg  60,0000 mg/kg  Cumple  

Precisión 

(repetibilidad y/o 

reproducibilidad) 

SR ≤ 20% en CV en todos los 

niveles. 

7% BTEX Cumple  

Exactitud 80 -120% recuperación en 

todos los niveles. 

80,22% BTEX Cumple  

Incertidumbre U ≤ 40% en todos los niveles 

con un intervalo de confianza 

de al menos 95,45%  

U= 32%  Cumple  

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 aceptación y aprobación de la validación por dirección general siendo 

apto para ser utilizado por el laboratorio ambiental LABSU.   

 

3.8. Incertidumbre 

 

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

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

estándar combinada (u) y la extensión (U).  
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3.8.1. Identificación  

 

La calibración del instrumento, la pureza del reactivo y los errores aleatorios generados por los 

analistas durante la validación del método, la inyeccion liquida manual, la calibración del material 

de vidrio y la calibración automática de la pipeta pueden afectar la incertidumbre. 

 

3.8.2. Cuantificación 

  

Durante la fase de cuantificación, las fuentes de incertidumbre se expresan en unidades 

correspondientes a cada instrumento, materiales de vidrio, certificados de calibración, que están 

asociadas al experimento, es decir, al número de repeticiones realizadas en la validación.          

Esto es lo que se identificó del certificado: 

 

Tabla 49-3: Incertidumbres ocupadas en la validación  
Material de vidrio Tipo de incertidumbre Valor del 

certificado 

Incertidumbre 

Pipeta 0.5ml Desviación estándar de 

tolerancia 

0,003 0.001ml 

Pipeta de 1ml Desviación estándar de 

tolerancia 

0,0002 0.0003 ml 

Pipeta 2 ml Desviación estándar de 

tolerancia 

0,0003 

 

0,001 ml 

 

Pipeta 3 ml Desviación estándar de 

tolerancia 

0,0001 

 

0,002 ml 

 

Pipeta 4 ml Desviación estándar de 

tolerancia 

0,0001 0,002 ml 

 

Pipeta 5 ml Desviación estándar de 

tolerancia 

0,0006 0,004 ml 

 

Pipeta 10 ml Desviación estándar de 

tolerancia 

0,0005 0,004 ml 

 

Matraz 10 ml Desviación estándar de 

tolerancia 

0,001 0,011 ml 

 

Matraz 25 ml Desviación estándar de 

tolerancia 

0,001 0,004 ml 

 

Matraz 50 ml Desviación estándar de 

tolerancia 

0,001 

 

0,043 ml 

 

Matraz 100 ml Desviación estándar de 

tolerancia 

0,002 

 

0,043 ml 

 

Probeta 500 ml Desviación estándar de 

tolerancia 

0,001 

 

0,044 ml 

 

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

 

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

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

 

Tabla 50-3: Incertidumbre del material de vidrio  
Material de 

vidrio 

k 𝐮(𝑽𝒄𝒂𝒍) 𝐮(𝑽𝒕𝒆𝒎𝒑) 𝐮(𝑽𝒓𝒆𝒑) 𝐮(𝑽𝒇)ml 

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 típica combinada de masa 

 

Las incertidumbres de masa típicas utilizadas para validar BTEX en matrices de suelo y emisiones 

a la atmósfera se calcularon con la ayuda de Ec.: 26,27,28. Estos valores se obtuvieron con una 

balanza analítica calibrada.  

 

𝜇𝑃(𝑀𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎) = √(𝜇𝐶𝑎𝑙)2 + 𝜇(𝑅𝑒𝑠)2 

 

𝜇𝑃(𝑀𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎)√(0,0011547)² + (0,00010)² 

 

𝜇𝑃(𝑀𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎) = 0,00116𝑔 
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3.11. Incertidumbre típica combinada a partir de los puntos de calibración   

 

Para obtener la incertidumbre combinada de los puntos de calibración se calculó la incertidumbre 

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

 

𝜇𝑐𝑎𝑙√(𝜇𝐹𝑅)2 + (𝜇𝑅𝑒𝑠)2 + (𝜇𝑝𝑝)2 

Ec.31 

 

    Tabla 51-3: Incertidumbre en puntos de calibración Benceno en agua 
Punto de calibración 

 12,0000 36,0000 48,0000 60,0000 120,0000 

µpp 0,17519 0,52508 0,7001 0,87497 1,7488 

µFR 0,3872 0,3872 0,3872 0,3872 0,3872 

µ(resol) 0,0006 0,0006 0,0006 0,0006 0,0006 

µcal 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 calibración Tolueno en agua 
Punto de calibración 

 12,0000 36,0000 48,0000 60,0000 120,0000 

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

µFR 0,2653 0,2653 0,2653 0,2653 0,2653 

µ(resol) 0,0006 0,0006 0,0006 0,0006 0,0006 

µcal 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 calibración Etilbenceno en agua 
Punto de calibración 

 12,0000 36,0000 48,0000 60,0000 120,0000 

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

µFR 0,3872 0,3872 0,3872 0,3872 0,3872 

µ(resol) 0,0006 0,0006 0,0006 0,0006 0,0006 

µcal 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 calibración m, p-Xileno en agua 
Punto de calibración 

 12,0000 36,0000 48,0000 60,0000 120,0000 

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

µFR 0,5125 0,5125 0,5125 0,5125 0,5125 

µ(resol) 0,0006 0,0006 0,0006 0,0006 0,0006 

µcal 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 calibración o-Xileno en agua 
Punto de calibración 

 12,0000 36,0000 48,0000 60,0000 120,0000 

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

µFR 0,2653 0,2653 0,2653 0,2653 0,2653 

µ(resol) 0,0006 0,0006 0,0006 0,0006 0,0006 

µcal 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 calibración Benceno en suelo  
Punto de calibración 

 4,2000 9,0000 12,0000 18,0000 30,0000 

µpp 0,06128 0,13123 0,1769 0,26578 0,4426 

µFR 0,1142 0,1142 0,1142 0,1142 0,1142 

µ(resol) 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 

µcal 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 calibración Tolueno en suelo 
Punto de calibración 

 4,2000 9,0000 12,0000 18,0000 30,0000 

µpp 0,06129 0,13125 0,1769 0,26578 1,7488 

µFR 0,1150 0,1150 0,1150 0,1150 0,1150 

µ(resol) 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 

µcal 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 calibración Etilbenceno en suelo  
Punto de calibración 

 4,2000 9,0000 12,0000 18,0000 30,0000 

µpp 0,06128 0,13123 0,1769 0,26617 0,4422 

µFR 0,0966 0,0966 0,0966 0,0966 0,0966 

µ(resol) 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 

µcal 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 calibración m, p-Xileno en suelo 
Punto de calibración 

 4,2000 9,0000 12,0000 18,0000 30,0000 

µpp 0,06128 0,13125 0,1769 0,26578 0,4422 

µFR 0,1841 0,1841 0,1841 0,1841 0,1841 

µ(resol) 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 

µcal 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 calibración o-Xileno en suelo  

Punto de calibración 

 4,2000 9,0000 12,0000 18,0000 30,0000 

µpp 0,06128 0,13123 0,1769 0,26578 1,7488 

µFR 0,1142 0,1142 0,1142 0,1142 0,1142 

µ(resol) 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 

µcal 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 calibración en BTEX emisiones a la atmósfera 

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

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

µFR 1,7465 1,7465 1,7465 1,7465 1,7465 

µ(resol) 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 

µcal 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. Estimación de la Incertidumbre  

 

𝜇𝐵𝑇𝐸𝑋 = 𝑐𝐵𝑇𝐸𝑋 ∗ 𝐶√(
𝜇𝐶𝑎𝐵𝑇𝐸𝑋

𝐵𝑇𝐸𝑋
)

𝟐

+ (
𝜇𝑉𝑑𝑖𝑙

𝑉𝑑𝑖𝑙
)

2

(
𝜇𝑉𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛 𝑑𝑒 𝑚𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎

𝑉𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛 𝑑𝑒 𝑚𝑢𝑒𝑡𝑠𝑟𝑎
)

2

+  (
𝜇𝑅

𝑋𝑚
)

2

+ (
𝜇𝑆𝑅

𝑆𝑅
)

2

 

 

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. 

 

 

 

 



70 

       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 o-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 

%o-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 atmósfera 

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 parámetros establecidos por el SAE, incluyendo las normas internas del 

laboratorio LABSU, cuando se realice la validación, el porcentaje de incertidumbre expandida 

del método ocupará el nivel mínimo del fortificado, y los siguientes puntos de validación deben 
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ser ≤ 40%, de esta manera se verifica que el método cumple con los parámetros establecidos para 

la validación BTEX. 
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CONCLUSIONES 

 

El método analítico BTEX fue validado por GC en diferentes matrices identificando Benceno, 

Tolueno, Etilbenceno y los isómeros del Xileno en las matrices de Aguas,  Suelos y BTEX por 

sumatoria para la matriz de Emisiones a la atmósfera, 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 extracción, ajustando las condiciones del equipo para realizar las curvas de calibración 

incluyendo los fortificados. 

 

Se realizaron curvas de calibración para cada matriz, repetidas durante 3 días, para obtener un 

coeficiente de correlación 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 atmósfera: 

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 

ejecución de cada parámetro, 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 atmósfera BTEX 11%, estos valores 

experimentales están por debajo del 20% dispuesto por el laboratorio 

 

 La exactitud se determinó con la variación de recuperación ±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 recuperación, un resultado 

favorable y aceptado por las normas internas del laboratorio. El rango de precisión: 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 atmósfera 7%, estos valores son aceptados ya que están por debajo del 

valor estimado que fue 20%. 

 

Cuando se validó emisiones a la atmosfera en BTEX utilizando la resina Amberlite XAD2 en 

inyección líquida, mediante el cromatógrafo de gases SRI 8610C, se obtuvo una curva más 

robusta ya que el número 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 más asequible. El 

rango de variación recuperación está dentro del ±20%, el cual fue 20% evitando pérdida de 

concentración. 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 análisis. Se obtuvo una precisión del 7% con inyeccion liquida y del 15% en la bolsa   

por lo que este método garantiza la confiabilidad de los resultados y el fácil acceso a los 

materiales. 

 

La incertidumbre del método por cada fortificado en porcentaje para cada matriz se estableció 

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 atmósfera. 

 

Una vez que se completa la validación del método analítico BTEX por cromatografía de gases, el 

procedimiento está disponible para el Laboratorio Ambiental de LABSU. 
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RECOMENDACIONES 

 

Al manipular BTEX, se deben evitar los materiales plásticos, incluidos las peras de succión, ya 

que pueden interferir con los resultados. 

 

Los estándares analíticos deben estar certificados para el uso correspondiente por el laboratorio 

LABU. 

 

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

orgánicos volátiles que se evaporan y reducen las concentraciones cuando se exponen al aire.  

 

Antes de cualquier ejecución, es importante verificar que el FID, generador de hidrógeno, esté en 

óptimas condiciones de funcionamiento. 

Ejecutar cartas de control con un 95% de confianza en los valores de pendiente e intercepción 

para obtener resultados fiables



 

GLOSARIO 

 

Analito: Especie química en una muestra que se busca información analítica. (Campillo, 2011, p. 5) 

Análisis de regresión: Método estadístico para determinar los parámetros de un modelo. 

(QuestionPro, 2020) 

Análisis de Varianza (ANOVA): Colección de procedimientos estadísticos para el análisis de 

resultados experimentales. El ANOVA de un factor (el caso más sencillo) permite comparar más 

de dos medias poblacionales. (Lara, 2015, p. 20) 

Asequible: Aquello que está al alcance o que es posible de conseguir. 

Cromatografía de gases: Método de separación que utiliza una fase móvil gaseosa y una fase 

estacionaria liquida o sólida. (SECYTA, 2014) 

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

concentración, o masa, en función del tiempo o volumen de elución. (SECYTA, 2014) 

Estándar 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 concentración de una o 

más especies se conoce con alta certeza. (DEPARTAMENT DE QUÍMICA ANALÍTICA, 2020)  

Pipeta volumétrica: Dispositivo que dispensa un volumen preciso de un contenedor hacia otro. 

(DEPARTAMENT DE QUÍMICA ANALÍTICA, 2020) 

Matraz volumétrico: Contenedor para preparar volúmenes precisos de una disolución. 

(DEPARTAMENT DE QUÍMICA ANALÍTICA, 2020) 

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

Validación: Proceso que se establece, mediante estudios de laboratorio, si las características de 

desempeño del método cumplen con los requisitos adecuados para un uso previsto. (PAHO.ORG, 

2008) 
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ANEXOS  

 

ANEXO A: CROMATOGRAMAS 

 

CROMATOGRAMA MATRIZ AGUA 

 

 

FORTIFICADO AGUA 



 

 

FORTIFICADO SUELO  

 

 

FORTIFICADO EMISIONES A LA ATMOSFERA 

 

 

 



 

ANEXO B: CERTIFICADOS DE CALIBRACIÓN 

 

PIPETA 0.5 mL 



 

 

PIPETA 1 ml  

 

 



 

 

PIPETA 2ml 



 

 

PIPETA 3ml  



 

 

PIPETA 4ml  



 

 

PIPETA 5ml 



 

 

PIPETA 10ml 



 

 

MATRAZ 10ml 



 

 

MATRAZ 50ml 



 

 

MATRAZ 100 ml 

 



 

 

CERTIFICADO BALANZA ANALÍTICA  

  



 

ANEXO C: CERTIFICADO BTEX 

 

  



 

ANEXO D: PROCEDIMIENTO REALIZADO PARA EL LABORATORIO AMBIENTAL 

LABSU 

 



 

 

 

 



 

 



 

 



 



 

 

 



 

 

 



 

 

 



 



 

 



 

 



 

 



 

 



 

 



 

 

  



 

ANEXO E: FOTOS EN EL LABORATORIO 

 

PREPARACIÓN DE CURVA 

 

 

PUNTOS DE CURVA 

 



 

 

 

VIALES CON CONCENTRACIONES CONOCIDAS 

 

 

 

INYECCIÓN HEWLETT PACKARD 10 ul  

 

 

 

 



 

 

 

INYECCION EN EL GC SRI 8610C 
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