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1. INTRODUCCION.

Duionte mucho tiempe la principal preocupacién del hombre ha sido el poder sofisfacer sus
necesidades con diversos proguctos obtenidos a partir de la explotacion v oprovechamiento de
os recursas naturales.
Lo explosién demogrdfica v demanda de tales productos, gunodo ol avance cientifico v
tecnolégico, ha logrado la creacién de diferentes industrias en el mundo que por su diferente
actividad de produccion se han clasificado en industrias de Extroccién, Transiormacion, Servicio y
Comercio.
Es cierio que este desarrollo ha generado parc &l hombre innumerables beneficios, pero es cierto
iambién que elio le ha ocasichade consecuencias muy graves, Como es en primer lugar la
devastacién inconsciente de los recurscs naturaies. siendo de éstos 1os mas preocupantes 10s
recursos no renovables y, en segundo. lugar la generacion de sustoncias no deseadas en ios
diversos procesos industriales tamadas “sustancias de desecho” o “RESIDUOS", considerados como
conigminantes cuando en un proceso fisico, quimico o biclégico alleran e medio ambienie
causondo efectos nocivos en el hombre y cualquier especie viviente. ’
‘o Ley General del Equilibrio Ecoldgico y la Proteccion al Ambiente (LGEEPA} ensu articulo tercero.
fracciones XXVIl y XXV, define a los residucs comao cualquier matenal generado en los procesos
de extraccion, beneficio, transformacién, produccién, consumo, utilizocién contiol o tratamiento,
- o caiidad no permita usarle nuevamente en ei proceso que lo generd” debido @ su colidad
~-arodada.
. asificacion de ios residuos generados de 1os diferentes actividades industriales es muy diversa,
-z en forma general esias sustancios pueden closificarse de acuerdo a su composicion quimicao
.orgénicos e iNorganicos y debido g su efecto nocive parc el hombre se dividen en diferentes
¥ nas que tienen cierte grado de peligrosidad.
. claro mencionar que los residuos peligrosos son contaminantes gue han centrado la atencién
- estudio por el alte efecto nocive que tienen sobre lo salud humana y porque al incrementarse
.1 ~ ¢ dia el desarollo industrial, se generan un mayor numero de estas sustancias.
-, -uerdo al Programa pora 1o Minimizacion y el Manejo Integral de los Residuos Indusincies
f.. wnsos en México, 1996-2000, se colcula que la generacion de residuos peligrosos es de
< ~- - 700 ton. anuales y de acuerdo al tipo de residuo, los aceites y grasas conjuntomente con los
o, sentes, representan mas del 45% del total de los residuos que se generan en el pais. Las resinas,
_- acdos y bases representon el 10% vy los desechos de pinturasy barnices el 8%,
o industrics Quimicas Basicos, Secundaria v Petroquimica son las principales generadoras de
revcuos industriales, ya que aportan el 40% del iotal. Le siguen las industrios metalmecdanico ¥
meidlca basica con et 10% y la industia eléctrica con el 8%.
Lo peligrosidod de un residuo se puede determinar de acuerdo con fres factores imporlantes. 10
cuoles son; en primer lugar, las propiedades fisicos y quimicas, traiéndose de wno sustancia
qumica o uno mezcla de varias sustancias; en segundo lugar, por su toxicidad, ocupandose en
ele coso de residuos infecciosos biolagicos: y par Ultimo, por su biodegradabilidad.
El iesgo de un tesiduo peligroso depende del grado de dano que podria ccasionar. en funcidn de
o exposicion humana o-él, de su ditusibn en el ambiente o de la magnitud de los siniestros que
puedan ocasionar.

Es por eso gue, al evaluar un residuo peli.groso se pretende cuantificar la potencio CORROSIVA,
REACTIVA, EXPLOSIVA, TOXICA, INFLAMABLE E INFECCIOSA de eilos, en tanto que al evoluar sus
riesgos se infenta colcular © estimar lo magnitud de sus impacios (Numero de individuos
posiclemente afectades © dimensidn del drea que pueda ser dafada).




La generacion de determinados  compuesios considerados  como contaminantes, tos
caracteristicas fisicas y guimicas que deben presentar y la cantidad en las que pueden ser
producidos son condiciones Que se marcan pora darles un seguimienio de normatividad
ambiental.

Las normas ambientoles son consideradas comao “los principics que siven de reglamento con el
objetivo de limitar o prevenir Io exposicion del ser humano y de alcanzar fos objetives de calidod
corsiderados como aceptables” . Estos principios son dirigidos direcia ¢ indirectamente a los
naviduos. a lo poblacion y a los entidades ¢ autoridades responsables.

E1 25 de Noviembre de 1988 fue publicado en el Diario Oficial de la Federacion el reglamento de o
Ley General del Equilibrio Ecoldgico ¥ Proteccion ol Ambiente en materia de residuos peligrosos. &l
cual esiablece 7 normas oficiales que precisan determinados requisitos y procedimientos para
evitar desequilibrios al medic ambiente. siendo la Procuraduria Federal de Proteccion at Ambiente
{PROFEPA), la encargada, entre otras funcicnes, de vigilar el cumplimiento de estas normas en
Mexico.

A continuacion se descrben 1as normaos que € tomaran en cuenia en el desarrollo del presente
trabajo: ’

Norma Oficial Mexicana: NOM-052-ECOL-1993. Establece las caracteristicas de los residuos
peligrosos, el listado de los mismos v |68 limites que hacen a un residuo peligrosa por su toxicided ol
cmbiente.

Norma Oficial Mexicana: NOM-053-ECOL-1993. Establece el procedimiento para llevar a cabo la
preebo de exiraccion paia determinar los conslituyentes que hacen a un desecho peligrosg por su
iowcidad ol ambiente.

Para ta procuraduria Federal de Proteccion al Ambiente, es importanie caracterizar los residuos
generados por el sector industriat y, gubernamental. paro estabtecer si los limites exceden las
normas antes mencionadas apoyandose en el drea de laborotorio, siends unc parte muy
mecianie, puesio que en elila se realizo lo caraclerizacion vy cuaniificacion de un residuo
pewgioso a parlir de procedimientos y métodos analiticos que aseguren la obtencion de
resuliados precisos y confiables, Estos meétodos y procedimientos analiticos. se encuentran
contenidos en manuales que establecen caracteristicas y condiciones de operacion aplicables
paro la determinacién de los parametros establecidos enla NOM-052-ECOL/9F3.

Aclualmenie no se disponen de normas oficiales mexiconas para métodeos de andlisis en 1o
cuantificacion de los parametros establecidos en la NOM-052-ECOL/93.

Por esto razon se ha realizodo en el presenie trabajo el MANUAL DE PROCEDIMIENTOS PARA LA
DETERMINACION DE COMPUESTOS ORGANICOS NO PURGABLES CONTENIDOS EN RESIDUOS
PELIGROSOS, SEGUN LAS NORMAS OFCIALES MEXICANAS “NOM-052-ECOL/?3™ Y “NOM-053-
ECOL/93", POR LA TECNICA DE CROMATOGRAFIA DE GASES CON DETECTORES ECD Y FID.




2. GENERALIDADES.

2.1 NORMATIVIDAD DE LOS COMPUESTOS ORGANICOS.

21.1 LISTADO Y LIMITES. MAXIMOS PERMISIBLES EN LA NORMA OFICIAL MEXICANA “NOM-052-
ECOL/93".

2.1.1.1 ASPECTOS BASICOS:

2.1.1.1.1 OBIETIVO: La Nerma Oficial Mexicana "NOM-052- ECOL/93" establece las caracteristicas
de los residuos peligrosos, el listado de los mismos v los limites que hacen peligroso a un residuo
por su toxicidad al ambiente (DOE, octubre de 1993).

2.1.1.1.2 CAMPO DE APLICACION: Esta Norma Oficial Mexicana es de observancia obligateria en
la definicién y clasificacién de residuos peligrosos.

2.1.1.1.3 CARACTERISTICAS PARA CONSIDERAR UN RESIDUO PEUGROSO POR SU TOXICIDAD Al
AMBIENTE PARA COMPUESTOS ORGANICOS: Cuando se somete a la prueba de extraccion para
toxicidad conforme a la Norma Oficial Mexicana NOM-053-ECOL/93, el lixiviado de lo muestra
representativa que contenga cualquiera de los constituyentes listados en las tablas No.V y No. 2
en concentraciones mayores a los limites sehalados en dichas tablas.

TABLA No.l
No. DE INE. CONSTITUYENTES QRGANICOS CONCENTRACION
MAXIMA PERMITIDA {mg/l)

c001 ACRILONITRILO 5.00

C.0.02 CLORDANO 0.03

C.0.03 o-CRESOL 200.00

C.0.04 m-CRESOL 200.00

C.0.05 p-CRESOL 200.00

C.0.06 ACIDO 2.4 DICLORO-

A FENOXIACETICO 10.00
c.0.07 2,4-DINITROTOLUENG 0.13
c.008 ENDRIN 0.02
C.0.09 HEPTACLORO (Y SU

EPOXIDO) 0.008
CD010 HEXACLOROETANQ 3.00
c.o0N LINDANO 0.40
c.o.012 METOXICLORO 10.00
C.0013 NITROBENCENO 2.00
C.0014 PENTACLOROFENOL 100.00
C.0.015 2.3,4,6-TETRACLOROFENOL 1.50
C.0016 ' TOXAFENO

ICANFENOCLORADO TECNICO) 0.50
C.0017 2,4,5TRICLOROFENOL 400,00
c.ons 2,4,6-TRICLOROFENCL 2.00
C.0.019 ACIDO 2.4,5 TRICLOROFENOXI-

PROPIONICO (SILVEX) 1.00




TABLA No.2

No. DE INE. CONSTITUYENTES ORGANICOS CONCENTRACION
MAXIMA PERMITIDA (mg/l)
cvo BENCENGO 5.00
CV02 ETER BIS (2,-CLORO ETILICO) 0.05
Ccvo3 CLOROBENCENQ 100.00
C.V.04 CLOROFORMO 6.00
Cvo5 CLORURQ DE METILENOQ 8.40
C.V.06 CLORURO DE VINILO 0.20
cvo7 1,2-DICLOROBENCENC 4.30
C.vV.08 1,4-DICLOROBENCENO 7.50
CVOP 1,2-DICLOROETANGC 0.50
C.V.010 1.1-DICLOROETILENO 0.70
cvon DISULFURO DE CARBONO 14.40
CcvoI2 FENOL 14.40
CcvV.013 . HEXACLOROBENCENO 0.3
CNOI4 HEXACLORO-1,3-BUTADIENO 0.50
cv.015 ISOBUTANOL 36.00
CVO16 ETILMETILCETOMNA 200.00
CvOl7 PIRIDINA 5.00
Cv0I8 1.1.1,2-TETRACLORQETAND 10.00
CcvOI9 1.1,2.2-TETRACLORQETANO 1.30
C.v.020 TETRACLORURC DE CARBONO 0.50
c.v.02! TETRACLOROETILENG 0.70
Cvo22 TOLUENO 14.40
Ccv023 1.1,1-TRICLOROETANO 30.00
Cv.024 1,1,2-TRICLOROETANO 1.20
CV.025 TRICLOROETILENO 0.50

2.1.2 CLASIFICACION.

Los compuestos organicos contenidos en los residuos peligrosos fueron dividides, principalmente
por la propiédad fisica de presién de vapar, en compuestos orgdnicos purgables y no purgables.
Dentro de la subclasificacidon de los compuestos orgénicos purgables encontramos Q dos grupos
importantes llamados volatiles orgdnicos y volStiles organicos halogenados.

Los compuesios orgénicos no purgables se dividieron en dos grupos identificados como:
sermivolatiles y no volatiles.

A su ver los compuesios organicos semivolatiles se han clasificado de acuerdo a su técnica de
extraccion en dos grupos importanies conocidos como: acidos y bases neutros extractables.




2.2 COMPUESTOS ORGANICOS NO PURGABLES.
2.2.1 DEFINICION:

Los compuestos orgdnicos no puegables son aquellos que presentan presidén de vapor baja y que

por consiguientie no pueden volotilizarse faéciimente en condiciones ambientales como sucede

controriomente con los compuestos organicos purgables quienes presentan una presion de vapor

olta y pueden volatilizarse en condiciones ambientates muy fécilmente,

La deferminacion de los compuesios orgénicas no purgables es realizada a portir de la fecnico de

extraccion que ofrece una mayaor respuesta paralo determinacion de tales compuestos, :

2.2.2 PROPIEDADES GENERALES

Los compuestos orgdnicos no purgables presentan las siguientes propiedades:

a}.- Presién de vapor bagja.

b}.- Alie estabilidad gquimica.

¢).- Caracteristicas semipolares y no polares.

d).-Pesos moleculares allos que van de 100 o 380 um.a. .

e).- Baja solubilidad en agua y elevada solubilidad en disolventes organicos.

f).- Una notable resistencia al ataque de los MiCroorganismaos.

g).- Son lipicamenie voldtiles en esténdares de columnas capilores que van de 80° a 320°C.

2.2.3 CLASIFICACION.
Una de los principales closificaciones de los compuestos orgdnices no purgables que se hao
estoblecido para su andlisis, 10 conforman 10s siguientes grupos:

q).- Fenoles.

b).- Benzodinas.

c).- Componentes semivoldatiles halogenacos.

d) .- Eteres halogenados.

e].- Nitroaminas,

f}.- Nitroaromaticos.

g}.- Flalatos.

h}.- Hidrocarburos Polinucleares Aromaticas [PAHS).
“y).- Bifenilos Poticlorados (PCBs).

j) - Peslicidas organoclorados.

K).- Herbicidos.

Lla determinacion de compuestos organicos no purgables de este presente trabajo, sélo
contemplard los siguientes grupos;

a}.- Fenoles.
b).- Pesticidas organoclorados.




2.3 ELABORACION DE METODOLOGIAS DE ANALISIS.

Para elaborar una melodologia de andlisis es necesario contemplar los aspecios gue. a
continuacion se describen.

2.3.1 TITULO DEL TEMA,

Este puede ser conciso pero suficientemente completo para identificar la naturateza det método
que en este caso es Cromatografia de Gases y condiciones para cuando éste es aplicable.

2.3.2 ALCANCE Y APLICACION.

La especificacion tan facil como sea posible del rango de aplicacién det método, indicando en un
parrafo por separado los sustancias que intervienen ¢ algunas limitaciones significativas del
método. ’

2.3.3 RESUMEN DEL METODO.

Describe el método en general sin profundizar en el procedimiento de andlisis del cual serid
apropiado fomar en cuenta brevemente o siguiente:

2331 COLUMNA,
£l tipo de columna {empacada, fubular, abierta, simple o dual} y el intervalo de temperatura a la
cual frabaja fisoterma o con programa de temperaturas).

2.3.3.2 SISTEMA DEL DETECTOR.
E! fipo de detector gue se utiliza en el método [Conductividad Térmica, Captura de Electrones o
Flama lonizable, etc.}.

2.2 3.3 CARACTERISTICAS ESPECIALES.
Por ejemplo lo concerniente al ilenado, vaciado o enjuagado de la pirdlisis de la muestra.

2.3.4 PRECAUCIONES DE SEGURIDAD
51 el método involucra riesgos debe describirse una advertencia para este efecio. Debe incluirse
tarmbién resumidarnente Ya naturaleza de los riesgos y medidas de precaucién.

2.3.5. MUESIREQ.

Las muesiras representativas son esenciales para la realizacion de resultados significativos, esto es
importonte pora una atencion cuidadosa que se da para técnicas de muesireo.

Incluye instrucciones especiales que pueden ser requeridas para toma de muesiras, para
preservaciéon de muestras y para especial tratamiento de muestras anfes de la inyeccién.

2.3.6 INTERFERENCIAS.

B método especificard los procedimientos para evitar la presencia de compuestos orgénicos no
deseados que representen dificultad en'el andlisis, osi como la informacién sobre el manejo de
suslancias de Ias cuales se debe tener especial cuidado.

2.3.7 EQUIPOS DE LABORATORIO.

2.3.7.1 Lista y descripcidn de los equipos:




23.7.1.1 Lo especificacion reguerida para &l funcionamiento de los equipos (Bl funcionamiento
caracteristico es descrito en ferminos de resolucidn necescrios para el andlisis particular y la
sejectividad requerida).

23.7.1.2 Describe la caracteristica principal de instrumentacion fundamentedo adecuadamente
para conseguir 1a aeterminacidon oplima. Evita &l uso de nombres comercicles. Incluye dibuijos
esquemdalicos o fotografios si ello es necesario  para clasificar © suplementar el texto. Usar un
parrafo separado para cada caracterisiica importante de los aparatos, por ejemplo la enfrada del
sistema de la muestra, adaptacion de la columna., contiol de temperaiurg, detector {iIncluyendc la
especificacion de la definicion de ta sencitividad requerida) recordar escola completa, tiempo de
respuesta, cuadro de velocidad, fipo y dimensiones de tuberio requerida, por ejemplo aluminio,
acerc inoxidable, cobre, etc.

2.3.8 MATERIALES Y REACTIVOS.

La lista alfabética de reactivos o materiales requeridos por el método. Para las columnas, lista de
materiaies que tienen gue funcionar satisfactoriamente. §i una columna es requerida para cierto
tipo de malerial " no comercialmente disponible. incluir instrucciones parc preparacion y
purificacién, estoblecer la temperatura maxima recomendada que se indica para ia fose
estacionaria o fases que pueden ser estudiadas.

2.38.1 Preparacion de columnas: Describe la preparaciéon de la columna © columnas que es o gue
son satisfactorias para el andlisis. Incluye 1a informacion concerniente de algunos tratamientos de
los soportes salidos. la fase estacionaria recomendada, el mélodo de columna empacada y
establecer éste paro la forma deseada [si la técnica especial es requerda, condicionando el
procedimiento, alguna estimacion de uwso de vida de columna. §i distintas columnas son
recomendadas, la descripcion detalada de sus preparaciones deberdn ser localizadas en €l
apéndice.

2.3.9 PROCEDIMIENTO,
£l procedimienio propio de una secuencia de las instrucciones del método se sugiere a
continuacion:

23.9.]1 Parédmetros instrumentales.
Lista de parametros en forma tabular, A continuacion se indica un formato:

2.3.%.1.) Detector empleado.

239.1.2 Columna: Longitud, didmetro extemo y digmetro intemo o digmetro externo ¥
espesor de la pared.

Porciento en peso de la fase estacionaria especificada; soparte sofide especificando
fambién el tamano de malla y tratamiento. por ejemplo: ocido-bose, silanizado vy la
canfidad, aproximadamente del foial de o columna empacada en una.

239.1.3 condicidon de los porametros establecidos en las diferentes partes del sistema
cromaiografico.

PARTE CARACTERISTICAS DE LOS PARAMETROS
Inyector Temperatura en °C
Detector Temperatura en °C
Columna operando isotérmicamente Temperatura en °C




Columna operando con programa de temperotura
Temperaiura inicial en °C.
Temperatura final en °C.
Incrementos de temperatura en °C.

Gas acarreador |especifico)

Dato de flujo en cm3/min o mi/min
Voltaje del Detector en V{ioma}

intervalo de andlisis: en min

Tamafo de muestra en yl o {cm3, esto si es gas)
Tiempo total de andlisis . en min

NOTA 1: Bl flujo es usuaimente medido en la columno o en Ja salida del detector a presion y
temperaiurg ambiente.

NOTA 2: Un detector de flama ionizable es requerido para ser operado bajo flujos optimos de
hidrégeno y aire, a menos de o especificado.

NOTA 3: Para detectores de ionizacion puede ser deseable en "modo sphit”

2 3.9.2 Condicionamiento y ajuste del equipo:

Lo preparacion y ajuste a las condiones ¢on los que el equipo necesila trabajar como son las
siguientes.

22921 Conectar la columna capilar alinyector.

NOTA 4: La columna debe tener una preparacion antes de ser conectada ol equipe de CG.
2.3.9.2.2 Conectar lo columna capilar al detector a utilizor.

2.3.9.2.3 Medir el flujc de gas de arrastre (ml/min).

2.39.2.4 Checar fugas en todo el equipo.

23925 Encender el equipo y seleccionar todos los parémelros de operacidn del equipo
dependiendo del método de andlisis que se va efeciuar.

2.3.9.2.6 Dejar estabilizar el equipo a las condiciones del método de andlisis.

2.3.9.2.7 Realizar corridas de blancos, inyectando solvente con el fin de determinar lo limpieza del
sistema cromatografico.

2.3.10. CALIBRACION,

Los métodos de erematografia de gases requieren de un pase de calibracion. Describen en detolle
el procedimiento de calibracién, el estado pure de los componentes o mezclas de esténdares que
se usaron en base de la medicion.




Incluye ecuaciones y describe la preparacion de cualguier carta de calibracién.

Los procedimientos larges. como el desarrolio de ecuaciones complejas o la preparacién de
mezclas de estandares deseados son presentados por lo general en 1os Anexos.

Algunos de jos pasos a seguir se muestran a confinuacion:

23.10.1 Inyectar cada uno de los estandares de concentracion para determinar su tiempo de
retencién () y posteriormente identificarlos para la realizacion de las curvas de calibracién y
analisis de muestras.

2 3.10.2 Efectuar la curva de calibracién de los esténdares requeridos dependiendo del método de
andlisis, inyectando la mezcla de estdndares de cada wna de las concentraciones preparados
como minimo 3 veces.

2.3.11. CALCULO. .
El estado de referencia de los puntos (o niveles de la mezcia de estandares), con los cuales se
prepara lo curva de calibracién. Los cdicutos se basan en la interpolacion en la curva de
cdlibraciéon para cada compoenente, proporcionando resultados en términos de concentracién,
por ejemplo mg/l.

Presentar los cdlculos en forma de ecuacion, usando letras y simboles para designar los vatores de
las variables y valores numéricos de las constantes. Define. lo letra y simbolo en uno leyenda
inmediaiamente seguida del cdlculo de la ecuacion.

29,12 CROMATOGRAMA TIPICCO Y DATOS DEL TEMPO DE RETENCION.

Preseniar el cromategrama como una grafica del tiempo de retencién (en minutos) contra el dato
de la respuesta del detector {en unidades mv). ldentificar los picos e indicar en un paréntesis la
atenuacion para cada pico.

NOTA 5: §i se reqguiere determinar los tiempos de retencion relativos, se uiiliza un gas inerte {gas
acareador). El aire s comunmente usado como el gas acarreador cuando se uliliza el detector
de conductividad térmica. mientras gue el metano es usado como gas comburente para
encender la flama del detector.




3. PROCEDIMIENTC DE PREPARARACION DE LA MUESTRA.

3.1 EXTRACCION DE LA MUESTRA DE ACUERDO A LA NORMA OHICIAL MEXICANA
NOM-053-ECOL/93 [EXTRACTO PECT}.

3.1.1 OBJETIVO.

Esta morma oficial mexicana establece el procedimiento para llevor a cobo lo prueba de
extraccion para determinar los constituyentes semivoldtiles que hacen a un residuo peligrosc al
ambiente. [PECT).

3.1.2 CAMPO DE APLICACION.

Esta norma oficial mexicana es de observancia obligatoria en la generacién y manejo de residuos
peligrosos. ’

3.1.3 REFERENCIAS.

NOM-052-ECOL/93. Que establece las caracteristicas de tos residuos peligrosos, el listado de los
mismos y los limites que hacen a un residud peligrose por su toxicidad al ambiente.

3 1.4 DEFINKCIONES.

3.4 Agua desionizada © desmineralizada. El aguo que no presento interferencias en las
determinaciones de los constituyenies que se van a analizar.

31.4.2 Porciento de sdlides. La fraccion de una muestra que se retiene en el fitro al aplicor el
procedimento de filtfracidn.

31.43 Prueba de extraccién [PECT). El procedimiento de loboratorio que permite determinar la
movilidad de los constituyentes de un residuo que o hacen peligroso por su toxicidad ol ambiente.

3.1.5 RESUMEN DEL METODO.
3.1.5.1 El método PECT se resume en forma simplificada como se muestra en el anexo 1.

3.1.5.1.1 Para residuos liquidos {es decir aquellos que contienen menos del 0.5% de material sélido
seco) después de ia fitracidn a través de un filto de fibra de vidrio de 0.6 o 0.8 micrometros (um). el
fitrado se define como el extracto PECT.

3.1.5.1.2 Para residuos que contienen 0.5% ¢ mas de sdlidos, el liquido se separc de la fose solida y
se preserva para su posterior andlisis; el tamano de particula de la fase s0kdo, se reduce en CQso
de ser necesario. La fase sélida se lleva ol proceso de extraccion con una cantidod del reactivo de
extraccidn igual a 20 veces el peso de ISs sdlidos. El reactivo de extraccidén empleado estard en
funcion de ia alealinidad de lo fose sdlida y del tipo de residuo onalizado.

3.1.5.1.3 Si la fase liquida inicial del residue v el extracio son compoatibles {es decir, al combinarse no
forman fases multiiples), se pueden mezclar y ondlizar junios. Si son incompatibles, se analizan
separadamente y los resultados se combinan matematicamente para obtener una concentracién
promedio en volumen.




3151.4 5 al efectuarse un andlisis fisicoquimico compleio del residuo en cuestidn no se
encuentran en el rismo los constituyentes regulodos en la NOMO51-ECOL/93. 0 estan presentes
bajos concentraciones de modo que NG rebasen en los limites maximos permisibles, no es
necesario llevar a cabo 1o prueba de extraccion.

3.1 .6 MUESTREQ, PRESERVACION Y MANEIO DE MUESTRAS.

31.6.1 Para llevar a cabo las pruebas de extraccion de los constituyentes volatiles y no voldtiles de
un residuo. deberdan tomarse previamenie 1as muesiras del mismo, de acuerdo con 10s siguientes
requisitos: .

3.1.6.1.1 Se deben colectar en los términos de ta norma oficial mexicana aplicable, un minimo de 2
muestros representativas del residuc a analizar, o primera muestra se emplea para las pruebas
preliminares, ia segunda se emplea para la extraccion.

31.6.1.2 Las muestras y los extractos obtenidos deken ser preparados para el andlisis ton pronto
como sea posible. i se requiere preservacién, esta debe ser mediante refrigeracion a 4°C y por un
periodo maximo de 14 dias. ’

3.1.6.1.3 Cuando el residuo va o ser evaluado pora compuestos voldatiles, se debe tener cuidado
para minimizar las pérdidos de éstos. Las muesiras deberan ser recolectadas y preservadas de
modo que se preevengd la pérdida de compuesios voldtiles [por ejempio tomarse en frascos
selicdos y preservodos a 4°C.).

3.1.6.1.4 Los extractos o porcion de ellos para la delerminacion de metcles, deben acidificarse con
acido nitrico a un pH menar de 2, si hay precipitacién véase el numeral 10.15.1 de esia nerma.

3.1.6.1.5 En ningun caso se le deben agregar sustancias para preservar la muestra antes de lo
extraccién.

3.1.7 APARATOS Y MATERIALES.

3.1.7.1 Aparaio de agitacién: Debe ser copaz de rotar los recipientes de extraccion de arriba para
abojo'a 30 + 2 RPM (véase anexo 2).

3.1.7.2 Recipientes de extraccion,
3.1.7.2.1 Extraccidn de compuestos voldtites.
1.1.7.2.2 Extraccién de compuestos no voldtiles.

3.1.7.2.2.1 Se necesitan frascos con suficiente capacidad para contener la muestra y el reactivo de
extraccion. No es necesario que estos frascos queden completamente llencs. pueden ser de
diterentes materiales, dependiendo de los constiluyentes a analizar y de la naturaleza del residuo.,
Cuando se van a evaluar los constituyentes inorganicos, los frascos deben ser de vidrio
borosiicado. Si son de plastico sélo podran ser de politetrafluoroetiieno (PTFE). Cuando se usa este
tipo de frascos. el aparato de fitracion descrito se utiliza para la separacion inicial liquido-sdlido vy
para la fitracién del extracto inicial.




3.1.7.3 Equipo de filtracion: Es recomendable que todas las filtraciones se lleben a cabo en uno
campanc de extraccion.

3.1.7.3.1 Equipo de filtracién paro residuos con constituyentes volatiles.

3.1.7.3.2 Equipo de fillracion para residuos con constituyenies no volatiles: Se puede utlilizor
cualquier portaiiliros capaz de soporiar un fittro de fibra de vidrio y la presion requernida pora logror
I separacion. Estos equipos deben fener un volumen minimo interno de 300 ml. y estar equipados
para recibir un tamano de filtro minimo de 47 mm. [es mejor utilizar porta-filiro con una capacidad
interna de 1.5 1 equipados para recibir un fiiro de 142 mm de didmetro).

3.1.7.3.3 Material de construccion: Los recipientes de extraccion y equipos de filtracién deberan ser
de material inerte que no lixivie o absorba los componenies del residuc.

3.1.7.4 Filtros: Los filtros deberdn estar hechos de fibra de vidrio borosiicado, sin aglutinantes y fener
un tomano efectivo de poro de 0.6 a 0.8 um © equivalente. No deben usarse prefiltros. Cuando se
evalle la movildad de metdles, cada uno de los filtros debe someterse @ un lavado acido antes
de usarse, enjuagando con acido nitrico | N seguido por 3 enjuagues consecutivos de 1 lifro de
agua grade reactivo.

3.1.7.5 Potenciometro: Bl medidor de pH deberd lener una exactiiud de + 0.05 unidades a 25 °C.
3.1.7.6 Equipos para recolectar 10s extractos del VMC. Se pueden analizar bolsas TEDLAR, jeringas
térmicas de vidrio, acero inoxidable o PTEE para recolectar la fase inicial liquida y el extracto final
del residuo.

3.1.7.7 Equipos pera la transterencia del reactivo de extroccion al VMC.

3.1.7.5 Balanza de laboratorio: Se puede utilizar cualquier balanza de laboratoric con una exactitud
dez1 001 g

3.1.7.9 Vasos de precipitado o matraces Edenmeyer de vidrio de 250 ¢ 500 m!.

3.1.7.10 Parriba de calentomiento.

3.1.7.11 Vidrio de reloj: Del diametro apropiado para cubrir el voso de precipitado o el matraz
Erlenmeyer.

3.1.7.12 Agitador magnetico.

3.1.7.13 Estufa con control de temperatura para trabajar o 100 £ 5 °C.
3.1.7.14 Desecador.

3.1.8 REACTIVOS.

3.1.8.) Agua desionizada © desmineralizada.

3.1.8.1.1 El agua grado recctivo para exiraccién de voldtiles puede generarse pasando agua
destilada a traves de un fikro que contenga 500 g de carbén activado

3.1.8.2 Acido ciorhidrico HCH [(1.ON ).

3.1.8.3 Acido nitrico HNO3 {1.ON J.
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3.1 8.4 Hidroxido de sodio NaOH {1.0N ).
3.1.8.5 Acido agético glacial CH+-COOH, grado reactivo analitico.
3.1.8.6 Reactivos de extraccién.

31.8.4.1 Reactivos de extraccian 1: Anada 5.7 ml de acido acético glacicl a 500 ml de agua
desionizada ¢ desmineralizada. aficda 64.3 ml de NoOH 1N y afore a un lito. Cuando se prepara
en forma correcta, el pH de este reactivo es de 493+ 0.05.

31862 Reactive de extraccion 2: Divir 5.7 ml. de dcido acéfico con agua desionizado ©
desmineralizada a un volumen de 1 litro. Cuando se prepara en forma comecta, el pH es de 288 £
C.05.

Los reactivos de extraccion deben ser verificados frecuentemente. El pH debe verificarse antes de
usar el reqactivo para Qsegurar gue seq el comrecto. §i se encuentran impureias © el pH no estd
dentro de los limites, se debe desechar el reactivo y preparar uno nuevo.

3.1.9 EVALUACIONES PRELIMINARES.

se deben llevar a cabo evaluaciones prefiminares de PECT en una alicuota de lo muesira del
residuo de un minimo de 100 g. Esta alicucta se emplea Unicamenie pora ias evaluaciones
preliminares que incluyen:

1.1.9.1 Determinacién det porciento de solido.

3.19.1.1 Si el residuo no produce liquido cuando estd sujeto a la presidn de fitracion (es decir, es
100 % sélido} proceda segun el numeral 3.1.9.3.

3.15.1.2 §i ta muestra es liquida o de varias tases. se requiere la separacion solido-liquido para

hacer la determinacién preliminar det porciento de sGlidos. esto invelucra el equipo de filtracion
descrito en el numeral 3.1.7.3.2 de esta norma.

3.19.1.2.1 Pese el filtro y el recipiente que recibirg el filtrado.

3.1.9.1.2.4 Los residuos que sedimentan lentamente pueden centrifugarse antes de 1a filtracién. La
centrifugacidn se usard solamente COMO una ayuda de filracién. §i se usa primera el liquido debe
ser decantado vy filtrade, y después filtrar la porcion sélida.

31.9.1.2.5 Transfiera cuantitativamente lo muestra de residuo al equipo de fitracion. Vierta ia
muestra en farma uniforme sobre la superficie del filtro.

5i mas del 1 % de la muestra se ha adherido al recipiente usaodo para transteriia al aparaio de
filiracion, determine el peso de este residuo y réstelo del peso de la muestra determinada en el
numeral 3.1.9.1.2.3 de esto norma, para conocer el peso efectivo del residuo que s& filtro.

Aplique gradualmente vacio o presion de 0.07- 0.7 Kg/cm?, hasta que el aire o el gas de
presurizacién pase a través del filtro. si este punto no se alcanza a 0.7 Kgfem?, y si no pasa el liquido
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adicional por el filiro, en un intervalo de 2 minutos lentamente incremente la presion en intervalos
de 0.7 Kg/em? hasta un méximo de 3.5 Kg/cm?,

Cuando el gas de presurizacidn comienza o pasar por el fillro, © cuande sea el flujo de liquido © 3.5
Kg/cm?y en un periodo de 2 minutos no hay filifcdo adicional. se detiene la filtrocion.

4.1.9.1.2.4 Ei material retenido en el filtro se define como la fase solida del residug vy el filtrado como
la fose liquida.

Algunos residuos, como Jos aceitosos y de pintura, contienen material que tiene ja apariencic de
liquido. Pero si después de aplicar &l vacio o presién en el punto 3.1.9.1.2.5 de esta norma, este
residuo no pasa a través del filtro, se clasifica como sélido. No reemplace el filtro origingl con un
nuevo, Use Unicamente un filtro.

31.9.1.2.7 Determine el peso de la fase liquida, restando el peso del recipiente vacio, de! peso total
detrecipienie con filtrado. Determine el peso de la lase sélida de la muestra restando el peso de la
fase liquida del peso total de la muestra, segun $e determind en los numerales 3.1.9.1.23 o
3.19.1.2.5 de esta norma.

Calcule el porciento de sdlidos como sigue:

Porciento de sdlido = Pesn delsAlida (319127} x100
Peso total de residun {3.1.9.1.230 3.1.9.1.2.5)

3.19.1.2.8 Si el porciento cte solidos determinados en el punto 3.1.9.1.2.7 de esta norma, s igual o
mayor que 0.5% prosiga. Yo sec para determinar si €l material sdlido requiere reduccidn de tamano
de particula, segun los numerales 3.1 930 3.19.2 s se observa el filirado estd himedo.

3.1.9.1.2.9 $i el porciento de sdlidos determinado en el punto 3.1.9.1.2.7 es menor gue 0.5% prosiga
en el numeral 3.1.10.10 si se von @ determinar los constituyentes no voldtiles y con el punto 3.1.11
con una nueva porcion de muestra sise van a determinar los constituyentes volatiles.

3.1.9.2 Determinacién del porciento de solidos secos.

3.1.9.2.1 Remueva la fase sdlida y el filro del oparato de filtracion.

3.1.9.2.2 Seque el filtro con el sélido a 100 £ 5°C hasta que dos pesados sucesivas no varien en + 1%.
Registre el peso final.

3.1.9.2.3 Calcule el porciento de sélidos secos comMo sigue:

PORCIENTO DE SOLIDOS SECOS = (Peso del sc’:lidb seco mds filtro}- peso del filtro x 100
Peso inicial deiresiduo (3.1.9.1.2.3 0 3.1.9.1.2.5}

3.1.9.2.4 §j el porciento de sdlidos secos es menor que 0.5% prosiga segun el numeral 3.1.10sise va a
realizar la prueba para constifuyentes no votdtiles y 3.1.11 si se realiza la pruetca para volatiles. Si el
porciento de sdlidos secos es mayor o igual @ 0.5% v si la prueba de no voldtiles se lleva o cabo,
tome una porcion fresca del residuo, determine si la reduccién de tamano de lo particula es
necesario segun el numeral 3.1.9.3 de esta noma y seleccione el reactivo de la exiraccion
apropiade, segun el punto 3.1.9.4 de esta norma.
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31.9.2 Deferminacién de si el residuo requiere reduccion del tamafo de lo particula. Se debe
proceder a triturar o moler los solidos obtenidos en el numeral 3.1.9.1.2.7 de esta normao, si tienen
wna drea menor de 3.1 cm?/g © un mayor tamaio mayor a 1 m (es decir, cuando no pasa un tamiz
estandar de 9.5 mm).

21.9.4 Seleccion del reactivo de extraccion apropiada.

La PECT pora constituyentes volatiles usa inicialmente el reactivo de extraccion 1, segin el numerat
3.1.8.6.1 de esta norma, por lo tante, si no se requiere exfraccién de no voldtiles prosiga segun el
punio 3.1.11, ’

Para realizar la extraccion de los constituyentes ne voldtiles. determine el réactivo apropiado segun
los numerales 3.1.8.6.1 y 3.1.8.6.2 de esta norma como sigue.

3.1.9.4.1 Pese una fraccién de la fase solida, reduzca (st es necesario) @ un tamano de particula
aproximadamente 1 mm de didmetro o menos y transtiera 5.0 g a un matraz Erdenmeyer o a un
vaso de precipitado.

11942 Ahada 96.5 ml de Agua desionizada o desmineralizads al matraz o vaso de precipitade.
cubra con un vidrio de reloj y agite vigorosamente por 5 minutos. usando un agitador magnétice.
Mida 1 pH. Si el pH es menor de 5.0 use & reactive de exiraccién 1 prosiga segin el punto 3.1.10
de estanorma.

3.1.9.4.3 5 el pH del numeral 3.1 9.4.2 es mayor de 5 afiada 3.5 ml de HCL IN, mezcle y cubra con un
vidric de relgj, caliente a 50°C y mantenga esta temperatura por 10 minuies.

3.1.9.4.4 Deje la solucidn enfriar o temperatura ambiente y mida el pH. $i este es menor de 50 use el
reactivo de extraccion 1. §i es mayor de 5 use &l reactivo de extraccion 2. Prosiga segun el numeral
3.1.10 de esta norma.

3.1.10 PROCEDIMIENTO PARA DETERMINAR tO5 CONSTITUYENTES NO VOLATILES.

3.1.10.1 Se recomienda un tamafio minimo de muestra de 100 g. §i la cantidad generada por una
exiraccion PECT no es suficiente para llevar a cabo todos los andlisis, se debe reglizar mds de una
exirgccién y combinar los extracios.

3.1.10.2 Si el residuo no produce liquido, cuando se sujela a una fiitrocién (100% sélido) pese una
porcidn de la muestra (100 gramos minimo y prosiga segun el punto 3.1.1 0.10 de esta normaj.

11103 Si la muestra es liquida o multifdsica, se requiere una separocion liquido -sélido. Esto
invelucra el aparato de filtracién descrito en el numerat 3.1.7.3.2 de esta norma y continuar segun
el numeral 3.1.10.9.

3.1.10.4 Pese ol recipiente que recibird el filtrado.

3.1.10.5 Ensamble el porta-fitro y coloque el filro en el soparie y aseglrelo. Si se va evaluar o]
movilidad de metales, es necesaric hacerun lavado dcido (véase numeral 3.1.7.4 de esta normayj.

31.10.6 Pese una fraccién de muestra {00 g minimo ). Si el residuo contiene de 5% cle solidos secos,
la porcién liquida del residuo. después de la filtracién, se define como &l extracto PECT. Por lo tanto.
<e debe filtrar suficiente muestra para gue la cantidad del liquido fitrado alcance para realizar
todos los andlisis requeridos. Para residuos que contienen mas del 0.5% de sdlidos secos, use la
informacion del porciento de sélidos obtenidos conforme al numeral 3.12.1 de esta norma, para
determinar el tamano éptime de la muesira {100 g minimo} gue se llevara a filtracién.
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3.1.10.7 Permita que la fase sdlida sedimente. Los residuos que sedimenten lentamente pueden
centifugarse antes de o fittracion.

3.1.10.8 Transfiera cuantitativamenie lo muestra del residuo [fase liquida vy sdlida) al equipo de
filtracion [véase numeral 41.7.3.2 de esta norma). Vierta lo muestra en forma uniforme sobre la
superficie del filiro.

Siga el procedimiento indicado en el numeral 3.1.9.1.2.5 de esta norma.

4.1.10.9 El rmaterial en el porta-filiros se define como la fase sdlida det residuo. el fitltado como la
fase liquida. Pese e! filtrado. La faser liquida puede ser analizada © preservada a 4°C y un tiempo
maximo de 14 dias.

3.1.10.10 §i el residuc contiene menos de 0.5% de solicdos secos prosiga segun el numeral 3.1.10.14
de esia norma. Si el residuo contine mas de 0.5% de sdlidos secos y fue necesaria la reduccion de
tamano de particula, prosiga segun €l numeral 3.1.10.11 de esta norma. $i el residuo pasa el tamiz
de 9.5 mi, transfiera cuantitativamente el material sélido o un frasco de exiraccion junto con el filtro
{usado para separar la fase liguida inicial de la fase solida) y prosiga segun el numeral 3.1.1002.

3.1.10.11 Prepare la porcion sdlida del residue para extraccion, como se describe en ef numeral de
esta normo. Cuando el lamano de lo particula este preparada adecuadaomente, transfiera
cuantitativamente el material sélido a una bofella de extracciédn. Incluya el filtro usade para
separar el iquide inicial de la tase solida.

3.1.10.12 Determine la cantidad del reactivo de extraccién necesaro Comao sigue!

Peso del reactivo de extracciones =20 X % de sdlidos X peso de la muestra filtrada
100

Lentamente afiada la cantidad del reactive de extraccion calculada ol recipiente de extraccion.
Cierre ei frasco herméticomente [es recomendable que se use cinta de teflén para asegurar un
buen sello). Cologue el recipiente en el equipe de agitacién rotatorio y haga girar a 30 + 2 RPM
durante + dos horas. La temperatura deberd mantenerse a 23 x 2°C durante el periodo de
extraccion.

Conforme la agitocién continia se pueden generar gases que ejercen presién dentro del frasco
exiractor. Para aliviar el exceso de presién, el frasco puede abrirse en una campana de extraccidn
periédicamente (por ejemplo: cada 15 min, 30 min y una hora).

3.1.10.13 Después de las 18 + 2 horas de extraccion, separe e material en el recipiente de
extraccion, en sus companenies liquido y sélido por medio de filtracion a través de un filiro de fibra
de vidrio nuevo, los filtros deberdn tener un lavado acido si se evalua la maovilidad de los metales.

3.1.10.14 Preparacion del extracto obtenido.

31.10.14.1 §i el residuo no contiene fase liquida inicial, el liquido fitrado obtenido en el numeral
2.1.10.12 de esta norma, se define como el exiracto PECT. Proseguir segun el numeral 3.1 1045,

3.1.10.14.2 Si los liquidos son compatibles, combinar el liquido filtrado resultante en el numeral
3.1.10.13 de esta norma, con el liquide inicial del residuo obtenido en el numeral 10.1.10.9 . Este
liguido combinado se define como el extracto PECT. Prosiga segun el numeral 3.1.10.15 de estat
norma.




1.1.10.14.3 §i la fase liquida inicial del residuo, obtenida en el numeral 3.1.10.8 de esta norma. no es
o no puede ser compatible con el liquido filtrade resultante del numeral 3.1 1013, No combine los
liguides, analice por separodo cada unc y combine los resultados matemalicamente, como se
describe en el numeral 3.1.10.15.3

3.1.10.15 Después de colectar el extracto PECT. Se deberd medir e pH. Preserve el extracto para
andlisis. Las alicuotas para metales deben acidificarse con Acido nitrico @ un pH menor a 2.

3.1.10.15.1 Prueba para defectar precipitacion.

A una pequefa porcion del extracto se agregan unds gotas de dcido nitiico, si se presentia
precipitacién el reste del extracto no se debe acidificar y deberd analizarse lo antes posible. En
caso que no se presente precipitacion, las demas alicuctas deberdn ser preservadas o 4°C y 14
dios maximo hasta que vayan a ser analizados conforme a las normas oficiales mexicanas
correspondientes.

3.1.10.15.2 Los extractos PECT que se analizan para metales, deben digerirse en dcido nitrico
excepto en qquellos casos dende la digestién causa lo perdida de constituyenies metdlicos. Si
antes de la digestion el extracto muesira gue cualquier constituyente controlado segun la norma
oficiat mexicana NOM-052-ECOL/1993, excede el nivel de tolerancia, automaticamente el residuo
se considera peligroso y no es necesariala extraccidn.

2.1.10.15.3 Si las fases individuales van a ser analizadas separadamente, determine el volumen dela
iase individua! [a = 0.5%), redlice 1os andlisis requeridos y combine 10s resultados matemdaticamente,
usando un promedio volumen-peso como se indica:

VACH) + {V2)iCa)

Concentracién final del constituyente= (ViC1) + [V2)(C2)
Vi + Va

Donde:

Vi = El_volumen del primer extracto (I).

€, = La concentracién del constituyente de interés en el primer extracio {mg/l).
v = El volumen del segundo exiracto {y.

C» = La concentracidn del constituyente de interés en el segundo extracio (mg/l).

3.1.10.16 Compare la concentracion de los constituyentes en el extracto PECT con los niveles
maximas permisibles sefialados en la norma oficial mexicana NOM-052-ECOL/1993.



3.2 PREPARACION PRELIMINAR DE MUESTRAS DE FASE LIQUIDA Y FASE SOLIDA PARA SU
POSTERIOR ANALISIS.

3.2 1 CONSIDERACIONES GENERALES:

La aplicacién de una metodologia para la preparacien de una muesira pcra su posterior andlisis
depende basicamente de dos aspecios importantes los cuales son:

1 - £ conocimiento previo que se tenga acerca de la muestra.

2. Los metodos de preporacion y ondiisis que son esiablacidos por et analista y que depende en
gran parte de su experiencia y criterio para lograr buenos resuliados.

3.2.1.1 CONOCIMIENTO PREVIC DE LA MUESTRA

3.2.1.1.1 ESTADO FISICO DE LA MUESTRA
En el conocimiento preparativo de la muesira el estado fisico juega un popel muy importante, pues
de esto dependerd el fratamiento que se le de para obtener uno respuesta de andlisis lo mejor
posible. ' .
Dentro del estado fsico las categorias generates de fases en cuanio a la muestra pueden
clasificarse de Ya siguiente forma:

a).- ACuosQ.

b).- Muesiras con sedimentos.

c).- Muestra multifase.

d}.- Agucs subterraneas.

e).- Aceites y liquidos orgdnicos.

f).- Salidos.

g)- Extractos para determinar los constituyentes que hacen o un residuo peligroso por su

toxicidad ol ambienie.

El presente trabajo se refiere a la identificacidn de los extractos para determinar los constituyentes
semivolatiles que hacen a un residuc peligroso ol ambiente y que son obtenidos o pariir de un
precedimiento de tixiviacion de acuerdo a la Neorma Oficial Mexicana NOM-053-ECOL/93 v
muesiras en estado sélido.

3.9.9 METODOLOGIA PARA LA PREPARACION DE MUESTRAS DE FASE LIQUIDA Y FASE SOLIDA.

Bl extracio PECT es considerado como muestra de fase acuosa, por lo tanto es sometido a los
métodos de extraccion con solvente orgdnico, impieza (si la muestra asi 1o requiere] y ce
concentracién que se establecen en forma general para la foses acuosa.

3.2.2.1 EXIRACCION CON SOLVENITE ORGANICO

Los métodos de extraccion con solventes orgénicos se aplicardn dependiendo de lo fose enla que
se presente la muestra, El presente trabgjo se basa en la aplicocién de mélodos parc fases
acuosas y fases solidas

3.22.1.1 EXTRACCION CON SOLVENTE ORGANICO PARA MUESTRAS EN FASE ACUOSA.

Los métodos de exiraccidén con solvente orgdénico para muestras en fose ocuosa puede ser
dividida en dos métodas basicos y su utilizacién dependera de la formacién de emulsiones que se
presenten en la muestra.

Lt exiraccién con embudo de separacion es apropiada parc muestras en las cuales no hay
persisiencia de emulsidn enla interfase entre la muesira y la extraccién del solvente.

La extraccidén continua liquido-liquido se emplea en muestras que forman ermulsiongs que no
pueden descomponerse por técnicas mecdanicas, minimizande asi su formacion.
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El extracto del solvente obtenido para desarrollor cuclquiera de los métodos mencionados
anteriormente @ un pH bdsico o neutro contendrdn los componentes basico-neutro de inferés
como es el caso de los compuestos orgdnicos semivolatiles, mientras que el extracio obienido a un
pH menor oigual a 2 confendran los fenoles y Gcidos exiractables.

3.2.2.1.2 EXTRACCION CON SOLVENTE ORGANICO PARA MUESTRAS EN FASE SOLUDA.

Bl mélodo de extraccidn con Soxhlet es muy uflizado para la separacion de compuestos
sernivolatiles de fases sdlidas.

3.2.2.2 LIMPIEZA DE LA FASE ORGANICA.

tos procedimienios de limpieza de o muestra son recomendados para eliminar algon
determinado grupe de compuestos que més adelante podrian ocasionar probliemas de
interferencia en el andlisis cromatografico, para eliminar cualquier presencia de fase sdlida y para
eliminar et porcentaje de humedad.

3.2.2.3 CONCENTRACION DE LA FASE ORGANICA.

EL objetivo principal de la concentracion de ia muestra s eliminar e exceso del solvente que se
utilizd para extraer los compuestos de io muestray de esta forma cambiar la matriz de andlisis con
olro disolvente més dptimo. El procedimienio paro lograr la concentracién del solvente es
ulilizande un equipo llamado rotavaper o el equipo gel Kuderna Danish.

El presente trabgjo utilizdé come equipo concentrador de la fase orgénica al Rotavapor.

3.3 PROCEDIMIENTOS DE EXTRACCION DE COMPUESTOS NO PURGABLES.
3.3.1 EXTRACCION LIQUIDQ-LIQUIDO EN EMBUDO DE SEPARACION.
3.3.1.1 ALCANCE Y APLICACION.

31.3.1.1.] £ mélode de extraccién liquidodiquide en embudo de separacidon es designado para
cuantificar exiractos de compenentes no purgobles de muestras fiquidas wsando técnicas
estandares de embudo de separacién. La muestra y el solvente exiractor deben ser inmisibles para
obtener la recuperacidon de todos los compuesios de interés. Subsecuentemenie los metodos de
limpieza y deteccion son descritos en el método orgdnico analitico que se utilizd para andglizar €
extracto.

3.3.1.2 RESUMEN.

3.3.1.2.1. Las muesiras se ajusian o un pH de extraccidn especifico y son extraidos con el solvente
apropiado, El cloruro de metilenc se debe emplear cuando el solvente no es especificado, Bl pH
de extraccién y solvente que se usd deberan ser listados en cada método analitico referido. Las
muestras son extraidas en tres tiempos, y los extractos combinados son secados en la columna de
flosisit {descrito en el punto 3.4} y econcenirado en el equipo Kuderna Danish o en et rotavapor
descrito en el punto 3.5).




3.3.1.3. INTERFERENCIAS.

3.3.1.3.1 El procedimienic de blonco deberd realizarse para los compuestos de interés antes de
que se use en esle método. El nivel de interferencias deberd estar por debgjo del timite de
deteccién del métado anies que esie método sea efectuado con muestras aclucles.

3.3.1.3.2 Un procedimiento més extensivo necesario que esta fuerc de este método es o
purificacion del reactivo {ver anexo No. 2},

33.1.3.3 Llos procedimientos para remover los compuestos interferentes coextraidos de 1os
compuestos de interés, Son descritos en tos métados analiticos referentes.

3.3.1.4 APARATOS Y MATERIAL.
3.3.1.4.1 Embudo de separacion: De 2 litros, con llave de tefllén.

3:3.1.4.2 Papel indicador pH: Con unintervalo aue incluya el intervalo de pH pora la extaccién
deseada.o pHmetro. -

3.3.1.5. REACTIVOS.
3.3.1.5.} La especificacion de los reactivos para ser empleados en esie metodo puede ser listado
bojo los métodos analiticos organicos que serian analizados para e} extracto.

Revisando el mélodo andlitico para lo extraccion especifica de los reactivos.

Si un reactivo especifico de extraccion no es lisiodo para los componentes de interés el cloruro de
metileno puede ser usado.

3.3.1.5.2 El solvenie de eleccién puede ser apropiado para el método de cuantficacion para ser
usado y esto daria un coeficiente de particion, analito a solvente, de mas de | a 1000.

3.3.1.5.3 Hidroxido de sodio (ACS), 10 N en agua destitado.

131,54 Acido sulfdrico (1:1}.Mezclar volumenes iguales del dcido concentrado H5C. (ACS) con
oguo destilada.

3.3.1 5.5 Agua destilada.

3.3.1.5.6 Cloruro de metileno, grade pesticido © equivcalente.

3.3.1.6 COLECCION, PRESERVACION Y MANEJO DE MUESTRA.

3.3.1.6.1 Seguir la técnica convencional de muestreo gque marca la Norma Qficial Mexicana NOM-
AAA-15-1985.

Todas las muestras deberdn ser refrigeradas a 4°C desde el momento de la recoleccion hosta la
extraccién. B

Todas s muestros deberan ser extroidas dentro de los 7 dias posteriores a su recoleccion ¥
onalizadas dentro de los 20 posteriores a lo extraccién.
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3.3.1.7 PROCEDIMIENTO.
3.3.1.7.) EXTRACCION CON SOLVENTE ORGANICO.

3.3.1,7.1.1 Transferir un litro de muesira en un embudo de separacién. Stic disposicion de la muestra
es menor a un litro, o si se esperan concentraciones clias, utilizar un volumen pegueno de muestra.
v si es necesario, adicione agua destilada hasta gue €l volumen de la muestra sed gdisponible para
ja extraccion.

33.1.7.1.2 Ajustar el pH de lo muestra como se indica en el método de referencia.
3.3.1.7.1.3 Adicionar 60 mi del solvente apropiado, como se indica en e método de referencia.

3.3.1.7.1.4 Sellar y agitar e ermbudo de separacion por 60 seg con ventilacidn periddica para liperar
el vapor generado.

3.3.1.7.1.5 Permitir que se separen las fases por 10 minuios. Si existe una interface de emulsion de
una a tres capas con el solvente, el analista empleard écnicas mecanicas para complemnentar 16
tase de separacion. .

La técnica optima depende de lo muesira. que incluye ogitacidn, filtracion de o emulsién @ traves
de lang de vidric o centrifugacion.

3.3.1,7.1.6 Colectar el exiracio y repetir la extraccidn dos veces mas usando porcionées de solvente
nuevo.

33.17.1.7 Combinar los tres exiractos y separar el nuevo extracto del residuo. Si no hay
extracciones nuevas que se realicen.

3.3.1.7.2 LIMPIEZA DE LA MUESTRA.

33.1.7.2.1 Filirar el extracto orgdnico o traves de la columna de florisil siguiendo el procedimiento
del punto 3.4. Lavar e} matraz que contenia el extracto con 20-30 mi. de eloruro de metileno, y
fitrar nuevamente a fravés de la columna de florisil. {la funcion de la columno de florisil es secar &l
extracto orgénico, y separar de éste, aguellos compuestos que pueden ocasionar interferencias en
su ondlisis).

413.1.7.3 CONCENTRACION DEL EXTRACTO ORGANICC
313.1.7.3.) Coleciar el exfracto orgénico seco y limpioc &n un matraz {K-D) conectado con un tubo
concentrador graduado de 10 ml o en wn matraz tipo pera comrespondientemente, sila

concenifracion se realiza en los equipos de Kuderna-Danish o rotavapor.

23.1.7.3.2 Concentrar el exiracto orgdnico con los procedimientos del los equipes Kuderna-Danish
o rotavapor como se establece en el pupto 3.5.

3.3.1.8. CONIROL DE CALIDAD.

3.3.1.8.1. Los procedimientos de control de colidad son especificados pora cada compuesio de
interés en el método analitico de referencia.

3.3.1.8.2. El anaitista dermosirara que los compuesics de interés son recuperados cuantitativamente

antes de emplear éste método con muestras actuales con agua destiloda ¢ cvalquier liquido
similar a la matriz de la muestra.
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3.3.2 EXTRACCION CONTINUA LIQUIDO-LIQUIDO.
3.3.2.1 ALCANCE Y APLICACION,

3.3.2.1.1 Este método describe el procedimiento para separar compuestos organicos de muestras
acuosas. Este método ademds describe las técnicas de concentracidn adecuadas parae o
preparocion del extracto.

3.3.2.1 2 Este métode es aplicado para la separacion y concentracion en agua-insoluble y pPOCos
orgdnicos solubles en la preparacion, para una variegad de procedimientes cromatogréficos.

33213 B método de extraccién continua liquido-iquide es designado paro la extraccion de
solventes con mayor densidad que la muestra, El aparato de extraccion continua es disponible
poara la extracciéon de solvenies con menor densidad que la muesira, B analista demostrara la
eficacia de cualquier equipo de exiraccion automdtica antes de empleario en la extraccion de la
muestra.

3.3.2.2 RESUMEN DEL METCDO.

33921 Un volumen determinado de la muestra, usuaimente 1 litro, es colocode dentro gel
extracter continuo liquido-iquido. ajustar si es necesario, a un pH {ver tabla no. 3} y extraer con
solvente orgdnice por 18 - 24 horas. Secar en fa columna de florisil {descritc en el punto 3.4] ¥
concentrar en el equipo Kuderna Danish o en el rotavapor descritc en el punto 3.5).

$i es necesario cambiar el solvente para ser compatible el método de limpieza o el procedimiento
de conceniracién que se emplean (ver tabla no. 3 para el cambio de solventes apropiados).

3.3.2.3 INTERFERENCIAS.

33.2.3.1 Bagjo condicicnes de extraccidn basica requeridas para separar analites por columnas
empoccdas del método de andlisis para compuestos organicos semivdlatiles por GC/MS, la
descomposicién de los mismos analitos queda demosirada. Pesticidas organoclorados pueden
desclorarse, ftalatos y ésteres pueden cambior, y los fenoles pueden recccionar para formar
lanatos. Estas reacciones se incrementan con el aumento del pH, y decrecen cuando se corta el
tiempo de reaccion disponible en el métado de extraccidn liguido-liquido en embudo de
separacién . Los métodos de extraccidn continua liquide-iquido y de andlisis de compuestos
orgdnicos semivoldtiles por GC/MS con columna capilar; los de extraccién liquido-liquido en
embudo de separacién  y de andlisis de compuestos orgénicos semivoldliles por GC/MS con
columna capilar; los de extraccion liquido-iquido en embudc de separacion y de ondlisis de
compuestos orgdnicos semivoldtiles por GC/MS respectivamente son preferidos sobre el método
extraccion continua liguido-liquide y de andlisis de compuestos orgdnicos semivoldatiles por GC/MS
parc el andlisis de esta clase de compuestos.

3.3.2.4 APARATOS Y MATERIALES.

3.3.2.41 Extractor continuo liquide-liquido. Equipade con juntas de conexion de teflén o vidrio y
valvulas regueridas no tubricadas,

3.3.2.4.2 Papel indicador de pH. Incluya el rango de pH reguerido.
3.3.2.4.3 Maniila de calentamiento. Redstato controlado.

+ 3.3.2.4.4 Jeringa. De 5ml.
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3.3.2.5 REACTIVOS.
3.3.2.5.1 Sustancias grode Reactivo deben utilizorse en todas las pruebas.

3.3.2.5.2 Agua tipo reactivo libre de organicos. Las referencias al agua en este métode es con
dgua tipe reactivo libre de organicos.

7.3.2.5.3 Solucion de hidréxide de sodio 10 N . Disolver 40 g de NaOH en agua libre de orgdnicos v
ditvir @ 100 ml.

313.2.5.4 Solucién de dcido sulfdrico {1:1}, H28Q4. Adicionar leniamente 50 ml de Hz5Cs a 50 m! de
agua libre de orgdnicos.

3.3.2.5.5 Solventes de extraccidn y/o cambio.

3.3.2.5.5.1 Cloruro de metileno, CH:Clz. Calidad pesticida © equivalente.

3.3.2.4 COLECCCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO.

3.3.2.6.1 Seguir la técnica convencional de muesireo gue marca la Norma Oficial Mexicana NOM-
AAA-15-1985.

Todas las muestras deberdn ser refrigeradas a 4°C desde el momento de la recoleccion hasta la
extraccién.

Todos las rmuesiras deberan ser extraidas dentro de los 7 di
analizadas dentro de los 20 posteriores a la extraccion.

as posteriores a su recoleccion y

3.3.2.7 PROCEDIMIENTO.
3.3.2.7.1 EXTRACCION,

33.2.7.1.1 Usando una probeta graduada de 1 fitro, medir 1 litro de la muestra vy tronsferir a el
exiractor continuo. $i una alta concentracién es anticipada, un volumen pegueno debe usarse y
diluirlo @ un iitro con agua libre de orgdnicos. Medir el pH de la muestra con papel pH v gjustario si
es necesario a el pH indicado en la tabla no. 3. usando dcido sulfurico {1 : 1) © con hidréxido de
sodic 10 N. Pipetear 1.0 ml de la solucién del estdndor surrogado en cada muestra dentro del
extraclor y agitar. Para cadc muesira en coda lote analitico seteccionado como duplicado,
adicionar 1.0 ml. de el esténdar dupiicodo de matriz. Para andlisis base/neutra-acida. ta cantidad
de los surrogados y compuestos duplicados de matriz adicionados a la muestra resultando en una
concentracion final de 100 ng/ul de cada andlito base/neutro y 200 ng/ul de cade andlito acido
en el extracto que se analizé [asumiendo 1 4l inyectado).

perlas de ebullicién en el matraz.
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por 18-24 horas.

3.3.2.7.1.4 Permitir que se enfrie; separar el frosco de ebullicidn. Si la extraccion esté en un pH
secundario no requerido [ver tabla no. 3). B extracto es secado y concentrado usando una de las
téenicas referidas en la seccidén 7.7.

3.3.2.7.1.5 Cuidadosamente con agitacion, gjustar el pH de la fase acuosa a un segundo pH
indicade en la iabla no. 3. Unir un frasco de deslilacién limpio conteniendo 500 ml de cloruro de
metileno ol extractor continuo. Extraer por 18-24 horas. permitir que se enfrie y separar el frasco de
destilacién. : .

33.2.7.1.6 Para realizar el andlisis por GC/MS, los extractos dcido/neutro vy bdasico pueden
combinarse previo a la concentracidn. Sin embargo. en algunas situaciones. es preferible
concentrar y analizar por separado el extracio acido/neutro y basico, por ejem. los propesitos
regulatorios de la presencia o ausencia de compuestos especificos acidos/neutro y bdsico a bajas
conceniraciones deben determinarse, el andlisis del exiracto por separado es garantizade.

3.3.2.7.2 IMPIEZA DE LA MUESTRA.

3.2.2.7.2.1 Filtrar el extracto orgdnico a través de lo columna de florisil siguiendo el procedimiento
del punto 3.4. Lavar el matraz gque comienia el extracio con 20-30 ml de cloruro de metilenc,  filtrar
nuevamente a través de la columno de florisil. {la funcion de la columna de florisii es secar el
extracto organico, y separar de éste, aquellos compuestos que pueden ocasionar interferencios en
su analisis).

3.3.2.7.3 CONCENTRACION DEL EXTRACTO ORGANICO.
3.32.7.3.1 Colectar el extracto orgdnico seco y limpio en un matraz {K-D) conectado con un tubo
concentrador graduado de 10 ml o en un malraz tipo pera correspondientemente, s la

concentracian se realiza en los equipos de Kuderna-Danish o rotavapor.

313.2.7.3.2 Concentrar el extracio orgénico con los procedimientos del Ios equipos Kudema-Danish
o rotavapor como se establece en el punto 3.5,

3.3.2.8 CONTROL DE CALIDAD.

3.3.2.8.1 Cualquier blanco de reactivo, duplicades de matriz o replicas de muestras, deben ser
sujelas exactamente al mismo procedimiento que se uso en las muestras.
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3.3.3 EXTRACCION SOXHLET.
33.3.1 CAMPO Y APLICACION.

33.3.1.1 B método de extraccidn con Soxhiel es un proceso de extraccién paora compuesios
organicos no voldtitles y semivoldlites ce origen sdlido como sdlidos vy lodos. El proceso de
exiraccion Soxhlet asegura el contacio intimo de la matrz de la muestra con el solvenie de
extraccion. Subsecuentemente 1o Impieza y deteccién son descritas en el método argonico
analitico el cual seré usado para analizar el extracto.

3.3.3.2 RESUMEN DEL METODO,

3.3.3.2.) Lo muestra sdlida es mezclado con sulfato de sodio anhidro, colocar en un cartucho de
extraccion o entre des tapones de fibra de vidrio, y usar el solvente apropiado de extraccién en un
extractor Soxhlet. El cloruro de metileno debe ser empleado cuando no es especificado el
solvenie. Bl extracto es secade en ka columna de florisil (descrito en el punto 3.4} ¥ concentrado en
el equipo Kudema Danish o en el rotavapor descrito en el punto 3.5).

3.3.3 3 INTERFERENCIAS,
3.3.3.3.1 Un blanco de procedimiento debe ser realizado por los compuestos de interés anterior a el
uso de este método. Bl nivel de interferencia debe estor abaojo del limite de deteccién del metodo

anterior a este método es ejecutado en muestras actuales.

1132.3.2 Un procedimiento mads extensivo el cual perfila en este método puede ser necesariamente
por purificacion del reactivo. ’

223 3.3 Procedimiento para la eliminacién de interferencia de compuestos coextraidos con los
componentes de un blanco este es descritc en el método orgdnico analitico este sera ysado parq
onalizar e extracio.

1334 APARATOS Y MATERIALES.

313.3.4.1 Exiracior Soxhlet: 40 mm D.I., matraz redondo de 500 mi.

3.3.3.4.2 Cartucho de papel, de vidrio o fibra de vidrio para retener la muestra en el dispositivo de
extraceion Soxhlet, Debe drenar lioremente y puede requerir purificacién antes de usarse.

3.4.3.4.3 Perlas de ebuliicion: apraximadomente de malla 10/40. Calentar a 400°c por 30 min. En el
extractor Soxnlet con cloruro de metileno.

3.3.3.4.4 Manfilla de calentamiento con controlader [redstato).

3.3.3.4.5 Matraz fondo plano de 250 mi bogquillo esmerilada.

3.3.3.5 REACTIVOS.

43351 Los reactivos especificos para ser empleados en este método pueden ser listados sobre los
métodos organicos analificos que deben ser vsados para el andlisis del extracto. Verifique el

meétodo analitico para reactives especificos de extroccian. § un reactivo especifico para
extraccion no es listado para los componentes de interés, debe ser usado el cloruro de metileno.
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33352 El solvenie a elegir deberd ser el apropiodo para el mélodo de medicién a utilizar y el
coeficienie de particion dei analito scivente sera de 1 @ 1000.

3.3.3.5.3 Muestras solidas: las muestras sdlidas deben sef exiraidas usando alguna de los siguientes
sisternas de solventes.

1.3.3.5.4 Tolueno-Metanol, 10:1 v/v ACS solo grado reactivo.
2.3.3.5.5 Acetona-Hexano, 1:1 v/v ACS solo grado reactivo.
3.3.3.5.6 Cloruro de mMetileno: calidad pesticida o equivolente.
33,36 COLECCION, PRESERVACION Y MANEJO DE MUESTRA.

33.3.6.] Seguir la técnica convencional de muestreo que marca la Norma Oficial Mexicana NOM-
AAA-15-1985. :

Todas las muestras deberdn ser refrigeradas o 4°C desde el momento de lo recoleccién hasta la
extraccion.

Todas las muestzas deberdn ser exiraidas dentro de los 7 dias posteriores @ su recoleccion vy
analizadas dentro de los 20 posteriores a ka extraccion.

3.3.3.7 PROCEDIMIENTO.
3.3.3.7.) EXTRACCION CON SOLVENTE ORGANICO.

3337.1.1 Pese 10 g de muestra sélida con un peso igual de sulfato de sodio anhidro y ponga
ambos en un cartucho de papel. Bl cartucho de exiraccidn debe drenar libremente por Lo}
duracion de el periodo de exiraccién. El uso de tapones de fiora de vidiic ariba y debaje de la
muestra es también acepiable.

33.3.7.1.2 Ponga 300 ml de el solvente de exiraccién dentro del mairaz redondo de 500 ml
conteniendo perlas de ebullicion. Poner al matraz el extractor, y exiraer del sdlida por 16 hrs.

33.37.1.3 Deje el extracto entriarse después que es completada lo exiraccion. Bafie el
condensador con el salvente de extraccion y drene el aparato Soxhlet dentro del malraz colector.

3.3.3.7.2 UIMPIEZA DE LA MUESTRA.

33.3.7.2.1 Filtrar el exiracto orgdnico a través de fo columna de fiorisil siguiendo el procedimientc
del punto 3.4. Lavar el matraz que contenio el extracto con 20-30 ml. de cloruro de metileno. y
filrar nuevamente o través de la columna de florisil. {la funcion de la columna de florisil es secar el
extracto organico, y separar de éste, aquellos compuesios gue pueden ocasionar interterencias en
su analisis).

3.3.1.7.3 CONCENTRACION DEL EXTRACTO'ORGANICO.

3.3.1.7.3.} Colectiar el extracto orgénico seco y limpio en un matraz {K-D) conectado con un tubo
concenirador graduado de 10 ml o en un mairaz tipo pera comespondientemente, s 1A
conceniracion se realiza en los equipos de Kuderna-Danish © rotavapor.

rotavapor como se establece en el punto 35
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3.3.1.8, CONTROL DE CALIDAD.

3.2.1.8.1. Los procedimientios de control de calidod son especificados parG cada compuesto
{blanceo) de interés en el mélodo analitico de referencia.

3.3.1.8.2. El analista demostrard que los compuestos de inferés son recuperados cuantifativomente
antes de emplear este método con muestras actuales con agua destilada o cualguier liquido
similar @ la matriz de la muestra.

3.4 METODO DE LIMPIEZA EN COLUMNA DE FLORISIL.
3.4.1 ALCANCE Y APLICACION.

3.4.1.1 El Florisil @5 una nombre registrado de Horidin Co.. que es un silicato de magnesic con
propiedades dcidas, Este es usado para cromafografio general en columng CcOMO UN proceso de
limpieza previo ol andlisis por cromatografia de gases.

3.4.1.2 Aplicaciones Generates: limpieza de residuos de pesticidas y otros  hidrocarbures
halogenados; la limpieza de compuesios nitrogenados de hidrocarburos; 1o seporacion de
compuestos aromaticos de mezclos alifaiico-aromdticas.; y aplicaciones similares para uso ¢on
grasas, oceites y ceras (Floridin). Adicionalmente, el Floridin es considerade odecuado para la
separacién con esteroides, ésteres, cetonas, glicéridos, alcaloides y algunos carbohidratos {Gordon
y Ford).

3.4.1.3 Aplicaciones Especificas: Este método incluye la orientacion pora la impieza de muesiras de
extracios que contienen los siguientes grupos radicales: flalato-ésteres: nitrosaminas; pesticidas
organoclorados;  fenoles.  nitroaromdticos. haloéteres: hidrocarburos  clorades  y  pesticidas
organofosforados.

3.4.7 RESUMEN DEL METODO.

3.4.2.1 La columna es empacada con el adsorbente requerido, llenadc con un adsorbente de
agua y después poniendo la muestra a analizar. La elucidn es efectuada con un disolvenie
adecuado dejondo los compuestos interferentes en la columna. Bl elvido es enionces
concentrado (si fuese necesario).

3.4.3 INTERFERENCIAS,

3.43.1 Se necesita cargar un blanco para los compuestos de interés previo para usar este métado.
Bl nivel de interferencios debe estar por debajo de limite de deteccion del método antes de usar
este método en las muestras de interés.

3.4.3.2 Pueden ser necesarios procesos mas detallados para la purificacién que los agui citados.
3.4.4 APARATOS Y MATERSIALES.

3.4.4.} Jorra de 500 mi.

3.4.4.2 Columna croematografica de 30 m de tongitud x 10mm DUl o 40 m de longitud x 20 mm D.1,
como se especifica en la seccién 7.0; con lana de vidrio Pyrex en €l fondo y una llave de teflén.
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NOTA: Los discos de vidrio ulilizados son dificiles de desconfominar, después de que ha pasado un
extracto altamente contaminado. Usar un pequefo colchon de fona de vidrio Pyrex para retener
el absorbente. Lavar previamente & colchdn de tana de vidrio con 50 mi cde acelona seguido por
50 ml de solvente de elucién antes de empoacar la columna con absorbente.

3.4.4.3 mufla.
3.4.4.4 Balanza con sensibilidad de 0.01g.
3.4.5 REACTIVOS.

3.4.5.1 Agua de reaccion lire de materia orgénica, todas las referencias al agua en este método,
son para el agua libre de materia organica,

3.4,5.2 Horisil grado residuc pesticida (PR) maila {60/100}, para activacién a 677° C {1250°F),
olr_nccenodo en contenedores de vidrio con tapones de vidrio esmerilado o con tapones de rosca.

1.4.5.2.1 Desaciivaciéon del Farisil. Pora limpieza de ftalato-esteres.

Preparacion pora el uso, colocar 100g de Florisi en una jara de 500 ml y calentar por
aproximadamente 16 horas a una temperatura de 40° C. Después del calentamiento, transterir o
un frasco de reaccion de 500 ml. Sellar herméticamente y enfriara temperatura ambiente, cuando
esté fria, adicionar 3 mi de agua de reoccion libre de materia orgdnica. Mezclar vigorosamente
por 10 minutos y dejar reposar por minimo 2 horas.

3.4.52.2 Activacién del Florisit. Para limpiezo de nitrosaminas. pesticidas organoclorados y PCB's,
nitroaromaticos, haloeteres, hidrocarburos clorados y pesticidas organoclorados. Solo antes de
usar, activar cada lote por minime 146 horas @ 130 *C en un contenedor de vidrio cubierto con
papel aluminio. Alternativamente, maniener el Flotisil en un homo a 130 °C. Enfriar el Florisit antes de
usar en un desecador. (el Florisil de diferentes lotes o fuentes, pueden tener una variacién en la
capacidad adsertiva). Pora estandarizar la cantidad de Florisil que es usade, se recomienda el Lso
de acido laurico. El proceso referido, determina la adsorcion de desolucién de hexano de &eido
ldurico (mg) por gramo de Florisil. La cantidad de Florisil usado para coda columna se calcuia
dividiendo 110 entre el radio y multiplicando por 20 g {Mills).

1.4.5.3 Sulfato de sodio [ACS) anhidro, granulor, [Na$Qu) - Purificar a 400 °C por 4 horas en un
recipiente pequeno en una mufla o por prelimpiamiento del sulfato de sodio con diclorometano. Si
el sulfato de sodio es prelimpiado con diclorometano. se debe tener un blanco en el andtlisis,
demostrando que no hay interferencia con el sulfato de sodio.

3.4.5.4 Disolvenies de elucién.

3.4.5.4.1 Dielil eter {C2HsQCaHs), grado pesticidc o equivalente. Debe estar libre de peroxidos, como
se indica en lo etigueta de pruebos [EM Quant o equivalente), Los procesos de remocion de
perdxidos, se dan en la efigueta de pruebas. Después de lo limpieza, adicionar 20 ml de etanol por
cada litro de eter. :

3.4.5.4.2 Acetona (CHiCOCH:), grodo pesticida o equivalente.

3.4.5.4.3 Hexano {CeHid), grado pesticida o equivalente.

3.4.5.4.4 Dicloromeatano {CH:Cly), grado pesticida o equivalenie.

3.4.5.4.5 Pentana, (CHa{CHz)aCHa}, grado peslicida o equivalente.
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3.4.5.4.4 Eier de petréleo {intervolo de ebullician 30-40°C} . grado pesticida o equivalente.
3.4.4 RECOLECCION, PRESERVACION Y TRATAMIENTC DE LA MUESTRA.

3.4.6.1 Seguir la tecnica convencional de muestreo que marca la Norma Oficial Mexicana NOM-
AAA-15-1985.

Todas las muestras deberdn ser refrigeradas o 4 °C desde el momento de la recoleccion hasta la
extraccion.

Todas los muestras deberan ser exiraidos dentro de los 7 dias posteriores a su reccleccion y
analizadas dentre de los 20 dias posteriores ala extraccién.

3.4.7 PROCEDIMIENTO.

3.4.7.1 Pesticidas organoclorados o fencles. (4 y 5 para el fraccionamiento de compuestos
probados}.

3.4.7.1.1 Colocar aproximadaomente | cm de espesor ge fibro de vidrio trolado (ver anexo no. 2.
compaciar 10 g de Florisil desactivado (seccion 3.4.5.2.1} en una columna cromatogréfica de 10
mm 1. Golpear ligeramenie lo columna para colocar el Flonsil y adicionar aproximadamente lcm
de sulfato de sodio anhidro hasta el tope.

3.4.7.1.2 Adicionar 30 ml de cloiuro de metileno para humedecer y enjuagar ' sulfato de sodio y el
Fiorisil. tusto antes de exponer el sulfato de sodio al aire, detener la elucion del cloruro de metileno,
cerrando lo columna cromalografica. Descarte el eluyente.

3.4.7.1.3 Transterir o fravés de la columna el extracto organico y adicionar posteriormente 60 ml. de
cloruro de metileno pora asegurar la recoleccion de todala muestra.

3.47.1.4 Reducir el extracto de lo muestra a un volumen aproximadamente de 2 ml después de la
limpigza (ver punto 3.5}

3.4 7.1.5 ajustar el volumen'de la muestra extraida @ 10 ml con hexano enun rmatraz volumetrico,
3.4.8 CONTROL DE CALIDAD.

3.48.1. Los procedimientos de conirol de calidad son especificados pare cado compuesto
{blance) de interés en el método analifico de referencia.

3.4.8.2 El anatlista demostrard que los compuestos de interés son recuperados cuantitativamente
antes de emplear éste método con muesiras actuales, conun blanco y un estandar adicionado.

La tabla 4 indica o disiibucién de pesticidas organoclorados, PCB’s v haloeteres dentro de las
fracciones de la columna de Florisil.
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TABLA No. 4

CISTRIBUCION DE PESTICIDAS ORGANOCLORADOSCLORADOS, PCB's Y HALOETERES DENTRQ DE LAS
FRACCIONES DE LA COLUMNA DE FLORISIL

Parcenlaje de recuperacidn por fraccion

Pargmetro 1 2 3
Aldrin i 100
alfa-BHC 100
beta-BHC 97
gama-BRC 98
delta-BHC 100
Clerdano 100
4,4°-DDD ' 99
4.4°-DDE 98
4,4°-DDT 100
Dielddin 0 100
. Endosulfan | 37 64
Encosulfan il 0 7 24
Endosulfan sulfato 0 0 106
Endrin 4 96
Endrin aldehido o] 68 26
Haoloeteres R
Heptacloro 100
Epoxide de heptacloro 100
Toxcfeno 98
PCB-1016 97
PCB-1221 ) a7
PCB-1232 @5
PCB-1242 97
PCB-1248 103
PCB-1254 90
PCB-1260 85

R = Recuperacion [no presenta datos de porcenigje de recuperacion).

Fuente: datos de US. EPA y FDA.
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3.5 PROCEDIMIENTO DE CONCENTRACION DEL EXTRACTO DE LA FASE ORGANICA.
3.5.1 TECNICA DE KUDERNA-DANISH [K-D).
3.5.1.1 MATERIAL.

3.5.1.1.1 Aparato kuderna-Danish (K-D).

evaporacion del extracto.

3.5.1.1.1.2 Frasce de evaporacion de 500 mik: Conectar al tubo concentrador con pinzas o resortes.

3.5.1.1.2 Perlas de ebullicion para extraccian del solvente de aproximadamente malla de 10/40
. [carbure de silicio).

4.5.1.1.3 BaRo de agua con calentamiento, cubierta concéntrica y control de temperatura (+/- 5
°C).

3.5.1.1.4 Vigles de 2 ml, vidrio con tapa y sepla de teflon o herméticos.
3.5.1.2 PROCEDIMIENTO PARA MACRO COLUMNA SNYDER.

3.5.1.2.1 Ensamblar el concentrador Kuderna Danish, uniendo el tubo concentrador @ el matraz
evaporador de 500 ml.

3.5.1.2.2 Adicionar | ¢ 2 perlas de ebullicién en el matraz evaporador de 500 ml y unir @ ia columna
Snyder de tres bolas. Mojar la columna Snyder adicienando 1 mi. de cloruro de metileno por lo
parte superior de lo columna.

3.5.1.2.3 Colocar el aparaio K-D en un bafo de aguo caliente {15-20 °C. ariba del punto de
ebulicion del solvente), colocar el tubo concenfrador de forma que éste se encuentre
parcialmente sumergido en agua caliente y la superficie inferior del matroz seqa banada con vapor
caliente.

3.5.1.2.4 Ajustar 1a posicién verfical del aporato y la temperatura del aguo Gue &s requerida para
completar la concentracién en 10-20 min. Bl fivjo propio de destilacién de la colurnna de bolas es
aclivada ruidosamente, sin embargo fas camaras no se deben inundar.

3.51.2.5 Cuando el volumen aparente del liguido alcanza 2 rf, remover el aparato K-D de el baiio
de agua, permitir que se drene'y enifriar por 10 min.

3.5.1.2.6 Remover la cclumna Snyder , lavar el frasco y junias de el tubo concenirador con 1-2 mi
del solvente de extraccion.

3.5.1.2.7 Retirar el tubo concentrador que contiene el extracto deseado.
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3.5.1.2.8 Vertir el concentrado a un matraz aferado de 10 mi, con ayuda de unao pipeta Pasteur.

3.5.1.2.9 Enjuogar el tubo concenirodor con pequenas porciones de hexano, que se vertirad a €l
matroz volumétrico. Aforar con hexano a un volumen de 10 mi, utiizande ta misma pipela Pasteur
dei numeral 3.5.1.2.8.

3.5.1.2.10 Una vez hecho esto, mantener el extracio de ta muestra a 4°C. mientras no se analice.

NOTA: $i en el procedimiento de concentracion con la iécnica de K-D, requiere el cambic de
solvente realizar el siguiente procedimiento:

351.211 Si el solvente de cambio es requerido (como se indica en la tabla no. 3).
momentaneamente remaover la columna Snyder, adicionar 50 mi del solvente de cambio, nuevas
peras de ebuliicidn y unir la columna Snyder de 3 bolas. Concentrar el extracto, como se descrine
en el numeral 3.5.1.2, elevando la temperatura del bano de agua, si es necesario para mantener
una correcia destilacién.

351212 Remover la columna Snyder y lavar el frasco mas abajo de las junias en el tubo
concenirador con 1-2 ml de cloruro de metilenc o con el solvente de cambio. Si los cristales de
azufre son problema, proceder al método EPA 3660 de limpieza. Ajusiar a 10 ml con el vltimo
solvente gue se ulilizd,

3.5.1.2.13 §i se requiere mas concentracién como lo indica la tabia no. 3, lo técnica de micro
columna Snyder {3.5.1.3) o la técnica de arrastre de nitrégeno [3.5.1.4) es usada para ajustar el
extracto a el volumen final requedido.

3.5.1. 3 TECNICA DE MICRO COLUMMA SNYDER.

3.5.1.2.1 Adicionar 1 o 2 perios de ebullicién lImpias a el tubo concentrodeor y unir a la celumna
Sniyder micro de 2 bolas. Mojar la colurmno por la adicion de 0.5 ml. de cloruro de metileno o
solvente de cambio por la parte superior de la columna. Colocar el aparato K-D en un bano de
agua caliente y que el tube concentrador sea parciclmente sumergido en agua calienie. Ajustar
la posicion verticol de el aparato vy la temperatura del agua, es requerida. para completar la
concentracion en 5-10 min. Et fivjo propio de destilacién de la columna de bolas es activada
ruidosamente, sin embargo las cadmaras no se deben inundar. Cuando el volumen aparente del
liquide alcanza 0.5 ml., remover el aparato K-D de el bafo de aguay permitir que se drene y enfriar
por 10 min, Remover lo columna Snyder , lavar el frasco y juntas de el tubo concentrador con 0.2
mi. de clorura de metileno o del selvente de cambio, y ajustar el volumen finol de 1.0 a 20 ml,
como lo indica en la tabla no. 3 con salvente.

3.5.1.3.2 Retirar el tubo concentrador que contiene el extracto deseado.
3.5.1.3.3 Vertir el concenirado o un matraz aforado de 10 ml, con ayuda de una pipeia Psieur.

3.5.1.3.4 Enjuagar el fubo concentrador con pequefias porciones de hexano y aforar con este, o un
volumen de 10 mi, utilizando la misma pipeta Pasteur del numeral 3.5.1.3.

3.51.3.5 Una vez hecho esto, mantener el extracto de la muestra a 4 °C, mientras no se analice.

Notla: El monigje de los equipos se observa en las figuras No, 1y 2.
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FIGURA No. 1 FIGURA No. 2

Macro Kuderng-Danish. Micro Kuderna-Danish.
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3.5.1.4 TECNICA DE ARRASTRE CON NITROGENO.

3.51.4.1 Colocar el fubo concentrador en un bafo caliente {35°C), y evaporar el volumen del
solvente a 0.5 ml usando una corriente ligera de fimpieza, secar con nitrogeno [fitrado atraves de
la columna de carbén activado).

Precaucion: El fubing de pléstico nuevo no debe usarse entre la frampa de carbdn octivade v la
muestra, puede intreducir interferencias.

3.5.1.4.2 Lo pared interna de el tubo es lavada en varios tiempos con clorure de metileno o con el
solvente apropiado durante la operacién. Durante la evaporacion, €l nivel del solvente en el tubo
debe ser puesto para evitar la condensacion de aguo. Bajo procedimientos normales, el extracto
no debe llegar hasta sequedad.

Precaucion: Cuando el volumen de el solvente esreducido a ml, los andlitos semivolatiles pueden
perderse. :

3.5.1.4.3 El extracto debe inmediatamente ser analizado por los analitos . usando las apropiadas
técnicas de concentracion {ver punto 3.5). Si el andlisis del extracte no se realiza inmediatamente,
topar el tubo concentrador y almacenar en refigeracion. Si el atmacenamiento del extracto es
prolongado hasta por 2 dias, debe transterirse a vigles con tapa v liner de teflon o tapa hermética
y etiquetara apropiadamente.

352 TECNICA CON ROTAVAPOR.

315.2.1 MATERIAL.

157211 Motraz recolector de 1 1t de boca esmerilada.

15 2.1.2 Matraz evaporador tipo pera de 1 It de boca esmerilada.

3 5.2.1.3 Condensador verical.

357 1.4 Tina de calentamiento con temperatura regulada { = 1.7 °C.)

35.91.5 Juntas de coneccién a matraces y evaporodor.

3.5.2.1.6 Pipeta Posteur.

3.5.2.1.7 Matraz aforado de 10mtl.,

3.5.2.1.8 Peras de ebuliicidn, para extraccién del solvente, aproximadamente de malla 10/40
|carburo de silicio}.

3.5.2.2 PROCEDIMIENTO,
3.5.2.2.1 Armar el rotavapor, de acuerdo a las especificaciones del fabricante.

3.5.2.2.2 Cerciorarse que el matraz recolecior del solvente esté colocado con su abrazadera al
condensador.
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3.5.2.2.3 Verificar que el nivel del agua de la fina de baho del rotavapor sed el adecuado.
3.5.2.2.4 Seleccionar para la tina de bafo una temperatura de 33°C.

3.5.2.2.5 Ajustar el giro del matraz a 60 rpm.

3.5.2.2.6 Haoga circular agua por el serpentin del condensador.

3.5.2.2.7 Adicionar ol matraz fipo pera el exiracto y de 3 ¢ 4 perlas para ebullicion.

3.5.2.2 8 identificar con alguna nota el extracto en el matraz tipe pera.

3.5.2.29 Colocar el matraz tipo pera en la unidn giraleria del mator con su respectiva abrazadera.
3.5.2.2.10 Introducir el matraz tipo pera en el bafiao con la ayuda del panel de control.

3.5.2.2.11 Encender la bombea de vacio conectada al dispositivo, verificando gue la llave para
vacio del equipo este cerrada.

3.5.2.2.12 Una vez que se tenga el volumen desecdo en el matraz pera, elevar ei dispositivo con.
. ayuda del pane! de control.

3.5.2.2,13 Apagor la bomba de vacio y abra la llave para romper el vacio del equipo.
3.5.2.2.14 Retirar &l mairaz pera que contiene el concentrado deseado.
1.5.2.2.15 Vertir el concentrado a un matraz aforade de 10 ml, con ayuda de uno pipeta Pasteur.

3.5.2.2.16 Enjuagar el matraz pera con pequenas porciones de hexano y afore con este volumen el
matraz aforado de 10 mi, utiizande lo misma pipeta Pasteur del punto 3.5.13.

3.5.2.2.17 Uno vez hecho esto, mantener el extracto de la muasira a 4 °C, mientros no se analice.

Nota: Bl montaje del equipo y el nombre de cada compenente se abserva en la figura No. 3.
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3.6 CROMATOGRAFIA DE GASES.

3.6.1 DEFINICION:

Deniro de los métodos de andlisis para la determinacion de la mayor porte de los compuesios
organicos semivoldtiles encontramaos la cromaiografic de gases que es una técnica analitico para
separar, identificar y medir los componentes de una mezcla basandose en la diferencia de
velocidades de migracion de 10s componentas de una mezclo, al ser anrastrados y distribuidos en
dos fases. llamadas fose estacionarnia y fase mavil. )

La fase estacionaria representa una capa fina o pelicula liquida gue puede estar constituida por
liquidos orgénicos de alto puntc de ebulicién la cual recubre a un sblido cbsorbente gue por lo
regular esto fabricado con matericl de carbén vegetal, de gei de silice o 1amicos moleculares
{zeolitas sintéficas), lamado soporte sélido.

La fase mévil se denoming gas portador ya gue es un gas inerte cuya finolidad es transportar las
maléculas de lo muestra a trovés del la fase estacionaria fambién lamada columna.

3.6.2 PARTES DEL CROMATOGRAFO DE GASES,
£l sislema basico de un cromatogréto de gases consto de los siguientes parfes:

1 -GAS DE ARRASIRE; Es un gas inerte que debe conducir la muestra y sus componenies a fravés de
la columna y af detector y debe cumplir con 103 siguientes requisitos:

a).-PUREZA: Cualguier impureza presenie en el gas de arrastre equivale a 1a presencia de
una muestra adicional, distinta o la deseada y que viene o preducir uno senal en el
-detector.

b).-SESIBILIDAD: Dado que el gas de arrasire fiuye constantemente por el sistema, producira
una sehal de fondo la cual influird sobre la sensibilidad de ocuerdo con el detector
empleado

c]-VELOCIDAD: Lo velocidad de andlisis dependerd de la velocided de gifusién de los
componentes de la mezclo en el gas de arrastre

2 $ISTEMA DE MUESTREQ: Dispositive que permitird introducir una muestra solida. liquida o gaseosa
al sisterma en forma adecuada evaporandoe la muestra sdlida o liquida.

La forma general de introducir una muestra es la utilizocidn de jeringas para cromatogrofia de
gases gue puedenir desde 1 pla 5ul

Para muestras liquidas el sisiema de muesireo méds empleado es el de introducir mediante una
jeringa la muestra perforando un tapdn de teflon.

Para muestra solidas se recure al empleo de solvenies para un proceso de extraccidon vy
subsiguiente inyeccion con jeringa.

£n el sistemnc de inyeccidn existen consideraciones practicas en cuants a los parametros mas
importantes que son:

a}.- TAMANO DE MUESTRA: En general el tamano de muestra debe ser lo mds pequeno
posible con el objeto de evitar problemas de saturacién o falta de linealidad en algunos
detectores, exceso de muestro en la columna, volatilizacién  incompleta,  y/o
ensanchamiento y difusién de la muestra.

Para poder conseguir ¢l volumen de muesira pegueno, necesario para uno columnac
capilar arededor de 0.005 ul, se emplea un sistemna divisor de flujo llomado SPLIT, y aunque
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no existen sistemas para dividir el flujo en una relacion fija y constante se puede obtener la
relacién por medida directa de 1os flujos a una presion y temperatura dada.

b).- TEMPERATURA DEL SISTEMA DE INYECCION: este parametro juega un papel muy
importante en el sistema de inyeccion , puesto gue sila temperatura estd por debajo de su
punto de ebullicion, se tendrd una vaporizacion incompleta y por ionto se tomard como
una muesira no representativa: por 10 que se recomienda trebajarse el sistema de inyeccion
a una temperaturg  ligeramente superior a la temperatura de ebulicién del compuesto
menos volatil de la mezcio.

Si o lemperatura del blogue de inyeccion es demasiada alia se puede producir
descomposicién o cambios en la muestra, resultando nuevamente un andlisis no
representativo. Puede darse el caso de que lo temperatura del blogue de inyeccion sea
tan elevada que la presion de vapor producida por la muestra al vaporizarse exceda la
presion del gas de arrastre obteniéndose dos picos para cada compaonente.

¢).- VELOCIDAD DE INYECCION: La infroduccion de la muestra al sistema cromatografico
debe hacerse lo mas rapidomente posible; es importante sobretodo la consistencia en
cuanto a la velocidad de inyeccién iratando de inyectar siempre a la misma velocidad y
de la misma forma que el

3-COLUMNA: Dispositive del cromalégrafo de gases que efectia lo sepcracién de los
componenies.

Los pasos necesarios para seleccionar adecuadomenie una columna son;
q).- Elegir adecuadamenite el material de la columna.
b) .- Tipo de columna a emplear.
c}.- Dimensiones de la columna.
d).- Seleccion de la fase estacionaric y el soporie solido.

. COLUMNA RELLENA: Tiene generalmenie un didmetro apreciable {1/4 pulg, 1/8 pulg} ¥
longitud relativamente corta {6 pies. 20 pies} contiene en sy inierior tanto soporie solido
como fase liquida, tan solo va rellena de soporte solido al tratarse de solido activo.

« COLUMNA CAPILAR: Las columnas copilares son columnas de siica fundida con
diametros internos (D 1) desde 0.20 a .75 mmy longitudes de 30 a 105 my con diferente
espesor de pelicula que va desde 0.1pm o 5 pm. Los columnas de menor diametro (0.2
mm, 9,25 mm y 0.32 D) proporcionan mejor resolucién y mejor eficiencia, mientras que
las columnas de mayor diametro {0.53 mm y 0.75 mm D.l.) proveen mejor capacidad de
muestra. En refacion ol espesor de 1a pelicula se aumentala anchura del pico (se reduce
la eficiencia de la columna) se aumenta el tiempo de retenciéon del analito [se puede
aumentar la resclucion), se aumenta la capocidad de muestras maxima que se puede
analizar. Generalmente las columnas de pelicula delgada (0.1 a 0.25 pm} se usan para
andiisis de muestras relativamenie simples o para analites con puntos de epullicion allos;
1as columnas con pelicula mas gruesa (1 a 5 um) son mas apropiadas para analitos de
puntos de ebullicion bgjos, aumenian el tiempo de retencion de los compuestos y
reduce la sobrecarga de lo columna para componenies concenfrados. Por vitimo la
longitud de la colurmna influye en la resolucion, una columna larga dard mayor
resolucion de una columna corfa.
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4.- DETECTORES: Equipo anexado al cromatografo de gases que nos indicard lo presencia de un
componente.

DETECTOR DE FLAMA IONIZABLE (FIC}.

El detector de ionizacién de llama {FID) se utiliza con frecuencia debido a su alfo sencibilidad ante
los compuestos organicos que contengan carbeno. Consiste en una pequefa llama de ditusion de
hidrégenofaire que prende en el extremo de un quemador. Cuando un compuesto orgénico
peneira en la lama desde la columna, se forman productos intermedios eléciricamenie cargados
gue se recogen mediante la aplicacion de una tensién a tfravés de la liema. La corriente resulianie
se amplifica y s& mide con un electrémetro. La respuesta del detector es directamente
proporcional a la masa total que enira en dicho detector por unidad de tiempo & independiente
a I concentracion en el gas portadar.

El FID es problablemente el detector de mas amplia difusién ef la cromatografia de gases debido
a las siguientes ventajas:

a).- Responde virfualmente con und alta sersibilidad a todos los compuestos orgénicos. que
contengan carbono (aproximadamente 10-1 3g/ml). '

b).- No responde aias impurezas propias del gas portador, tales como agua y didxido de carbono.

c]-Posee una amplic respuesta linect {aproximadamente 107) y una excelente estabitidad de linea
de base.

d).-Es relativamente insensible a los pequenos cambios del indice de flujo de la columna durante la
programacion de la temperaiura.

el.-Es muy ficble, resistente y facil de manejar.

f).- Posee bajos efectos de volumen inactivo detector y una rapida respuesta.

Sus limitacicnes incluyen:

Q).- Proporciona escasas o ninguna respuesia ante goses no combustibles y gases nobles.

b).- £s un detector destructive que modifica de forma irreversiole 1as propiedades fisicas y quimnicas
de lo muestra.

DETECTOR DE CAPTURA DE ELECTRONES [ECDY).

El delector de captura de eiectrones [ECD) se utiliza normaimente para analizar compuestos que
posean aktas afinidades electronicas, como es el cuso de 10s pesiicidas arganoclorados, los
medicamentos y los metaboliios. Este detector es, en cierto modo, selectivo en su respuesta, ya
gue es altamente sencible @ las moléculas que contengan grupos electronegativos: halégenos.
perdxidos, guinonas y grupos nitrogenados. En combio, &3 insensible o grupes funcionales como las
aminas, alcoholes & hidrocarbures.

£1 detector entra en funcicnamiento al pasar &l eluyente, desde ja columna de cromatografia de
gases, sobre una pariicula radiactiva beta emisora, normalmente niquel-63 o fritic adsorbido sobre
una lamina de platine o titanio. Un electron del emisor ioniza el gas portador, por lo general el
nitrogeno y produce un tren de electrones. Por cada paricula beta inicial se consiguen clrededor
de 100 electrones secundarios. Tras las subsiguientes colisiones. ta energia de estos elécirones se
reduce ol nivel 1érmico y pueden ser capturados por moléculas electrofiias de la muestra.
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5. REGISIRADOR.. Dispositiva que aportard el resutiodo grafico de la operocion llamado
cromatograma el cual consta de fas siguientes partes:

a) .- LINEA BASE: Lo linea dibujada por el registrador en ausencia de muesira.

b).- PUNTO DE INYECCION: Momento en gue se infroduce o muestra al sisterma
cromatogrdfico.

c).- TIEMPO MUERIO (tm]. Tiempeo gue tarda un compuesto gue no &5 retenido por la
columna desde el punio de inyeccién hasta su pasc por el detector.

d}.- TIEMPO DE RETENCION (ir): Tiempo que transcurre desde la inyeccion de la muestra
hasta el punto maximo del pice correspondiente o determinado compuesto de la mezcla.

d}.- HEMPQ DE RETENCION CORREGIDO [t'r): Equivale al tiempo de retencién menos el
tiempo necesario paro el pico del aire.

f).- ANCHO DE LA BASE {Wb]: La distancia de las intersecciones de las tangentes a los
puntos de inflexién con la linea bose.

g).- ALTURA DEL PICO (h): La distancia perpendicular desde lo linea base y la maxima
defteccion del pico.

Otros conceptos imporiantes que se manejan en o técnica de Cromalografia de gases son los
siguientes:

a).- FLUJO (Fc): Bl flyjo volumético del gas de arrastre medide a la temperatura de lo
columna y a la presion de salida.

b}.- VOLUMEN DE RETENCION {vr}: Bt volumen de gas de arastre necesario para que un
componente emerja. Este queda resurnido en Ja formula siguiente:

V= trife.

>
). VOLUMEN * MUERTO" (Vm): Bf volumen de retencién para un compuesio no retenido
porla columna i.e.

vm=tm*fc

d).- VOLUMEN DE RETENCION CORREGIDO {v'r): Corresponde al volumen de retencion
menos el volumen muerto i.e.

V= Vr-vm

e).- PLATO TEORICO [N): Es un equilibrio det soluto entre la fase mévil y estacionaria. Se
calcula con:

N= 16 {tr/Wh)2 = 5.54 {tr/W1/2)2

donde tr y Wb o W1/2 deben expresarse en tas mismas unidades de volumen, tiempo y
distancia en el cromatograma puesto que N es dimensional.

4]




f).- ALTURA EQUIVALENTE A UN PLATO TEQR!ICO {H, AEPT, HETP): Es la tongitud de una columna
. requerida para un plato tedrico. Una H pequeia significa mas platos por unidad de
longitud y por lo tanto mayor eficiencia.

R=L/N
Donde H y L se expresan usualmente en mm.
g).- VELOCIDAD PROMEDIO DEL GAS ()
u=LAAm
donde L es la longitud de la columna en cm y tm el tiempo muerto en seg.

hj.- COEFICIENTE DE REPARTO (K] Es ia propiedad fisica fundamental. Es caracteristico del
soluto en una fose estacionaria, depende de lo temperatura y es una medida de las
interaccionés soluto-fase estacionaria.

k=Concentracién de soluto en f. est./Concentracian del soluto en fase mévil.

3.6.3 RATONES IMPORTANTES PARA UTILIZAR LA TECNICA DE CROMATOGRAFIA DE GASES

Las razones mas imporiantes por la cual se determinan la mayor porte de los compuestos
orgdnicos por la técnica de cromatografia de gases s porque &n general esta técnica analitica
puede emplearse para analizar mezclas de compuestos que vaporicen a temperaturas por debajo
de 0°C hasta 450°C, y para cualquier sustancia que pueda calentarse dando una presidn de vapor
de unos 30 mm de mercurio sin alterorse © descomponerse, estas condiciones se cumplen
perfectamente para los compuestos orgénicos no purgables ya que estudian en este frabajo.,
puesio que son eluentes en columnas capilares que van de temperaturas entre los 8B0°C hasta 320
°C o cual indica que se encuentran dentro del rango de andlisis de esta técnica, por ofro lado
presentan una presion de vapor boja por lo tanto impiden que al elevar su temperatura puedan
sufrir una alteracién molecular o descomposicién.

Otras rozones que han logrado una gron acepiacion para la utilizocidn de la técnica de
cromatografio de gases para la determinacién de compuestos orgdnices semivoldtiles se citan @
conlinuacién:

1.6.3.1 La técnica de cromatogratio de gases permite 1o determinacién de compuestos de una
gron diversidad de mezclas orgdnicos complejas como se encuentran comunmente en oS
derivados del peirdlec, aceites esencias de aceites, perfumes, sabaores, sustancios de origen
bioldgico, pesticidas, dcidos grasos, ete.

3.6.3.2 Bl tiempo para el andlisis de la detlerminacién de los compuestos no es muy grande siendo
para la gran mayoria de 1os andlisis de 5 a 40 min en el caso de compuestos no purgables.

3.6.2.32 La capacidad de deteccién en el cromatografo de gases es muy grande. yo que se puede
detectar la presencia de sustancias en concentraciones de paries por trildn (ppt}.

2.6.3.4 La cromatografia de gases es en muchos Casos, el Unico método que permite separar en
una sola operacion mas de 100 componentes orgdnicos de una mezclo.
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3.6.3.5 Empleando la cromatografia de gases en combinacién con espectrometria de masas ©
espectrometrio infraroja permite aqislar e identificar los componenies de una mezcla; con poccs
modificaciones se pueda emplear para purificar y obtener sustancias del mas clio gradoe de
pureza.
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4. PROCEDIMIENTO DE ANALISIS PARA COMPUESTOS ORGANICOS NO PURGABLES POR
CROMATOGRAFIA DE GASES Y DETECTORES SELECTIVOS.

4.1 METODO DE ANALISIS DE FENOLES POR CG/FID.
4.1.) ALCANCE Y APLICACION,

La aplicacién de este método es para determinar la presencia de los siguientes compuestos bajo
los pardmetros listados en la norma NOM-O52-ECOL-93.

TABLA No. 5
COMPUESTO LIMITE MAXIMO PERMISIBLE
{(mp/h
FENOL : 14.4
m-CRESOL 200.0
p-CRESCL 2000
o-CRESOL 200.0
2,4, 5-TRICLOROFENOL 400.0
2,4 & TRICLOROFENOL 2.0
2.3,4,6~TETRACLOROQFENOL 1.5
PENTACLOROFENOL 100.0

Estos compuestos son determinados por la técnica de Cromategrafia de Goses con detector de
Flama lonizable {CG/FID} .

Lo modificacion de este método se sujetard a la aprobacion y aplicacién de procedimientos a
prueba alternos. .

4.1.2 RESUMEN DEL METQDO.

{a muestra extractada es analizada por la técnica de Cromatografia de Gases y Delector de
Flama lonizable (CG/FID) usando una Columna Megaboro PE-1, de 0.53 mm de diametre interne,
0.5 um de espesor de pelicula y 15 m de longitud, con una presion de entrada al equipo de 5 psi
del gas acarreador. La temperatura de la columna es programada con una rampa de
temperatura la cual va de 50 °C por un periodo de fiempo de 1 min con incremento de 6 °C /min
hasta 115 °C y después incremento de temperatura de 12 °C/min hasta llegar a 250 °C con un
periodo de duracion de O min.

Para el andlisis cualitative de los compuestos en el extracto se efectia usando el tiempo de
retencién y lo respuesta en el detector FID. E andlisis cuantitalivo se llevo acabo usando las
{écnicas de esténdar externc.

4.1.3 PRECAUCIONES DE SEGURIDAD.
El caracter toxicelégico y/o ccncérigeno de cada compuesto en el grupo de fenoles se describe

ampliomente en el anexo No. 3, por lo que se recomienda revisar este anexo y tomar todas las
medidas de seguridad necesarias como usar lentes, guantes, mascarilla, etc.




Por ofra parte la pieparacién de los estandares de estos compuestos  deberdn efectuarse en una
caompana de extraccién.

la téxicidod de cada reactive usado en este metodo no ha sido definida, sin embargo codao
reactivo deberd ser tratado como un compuesto potenciaimente riesgoso para la salud. Por tal
motivo, la exposicién a estos productos quimicos deberd ser reducida al méximo por cualguier medio
cl alcance.

4,1.4 MUESTREO.

Seguir la técnica convencional de muestrec que marca la Norma Oficial Mexicana NOM-AAA-15-
1985,

Todas las muestras deberdn ser refrigeradas a 4 °C desde el momento de la recoleccion hasta la
extraccion.

Todas las muestras deberdn ser exirgidas dentro de los 7 dias posteriores @ su recoleccion y
analizadas dentro de los 40 posteriores ala extraccion.

4.1,5 INTERFERENCIAS.

Las interferencias en el método pueden originarse por sustancias contaminanies presentes en los
disolventes, reactivos, asi como en et materiol de vidrio y ofros dispositivos del proceso de
. preparacidn o andlisis de muestras, gque conducen a la produccién de particulas discretas
aberanies y/o elevadas lineas de base en la salido del detector. Comprobrar de forma rutinaria
que el moterial de vidrio esté limpio y ufilizor reactivos grado pesticida o purificodos, para disminuir
13 interferencias en las condiciones del andlisis mediante el paso de blancos de reactivos a las
mismas condiciones del andlisis en el labaoratorio.

En el anexo No. 2, se establece un procedimienio de lovado para evitar las interterencios de los
maoleriales de vidrio y procedimientos preventivos para evitar las interferencias por reactivos
contaminados.

4.1.6 EQUIPO DE LABORATORIO.

4.1.6.1 Cromatégrafo de gases computarizado con:
a).- Dos puestos de inyeccion con contral de temperaiuras hasta 450 °C y manejo de Split/
Splitles, con opcidn a columna capilar Megaboro.
b}.- Detector selectivo de ionizacién a la lama (FID), con amplificador, regulador de presion
para hidrégeno, y vélvula de agujo para aire.
No requiere de gos de ayuda (Make-Up Gas), cuando se utiliza con columnas capilares.
c).- Detector selectivo de Captura de Electrones (ECD). incluye ampiificador y valvula de
agujc para gas de ayuda {(Make-Up Gas).
d}- Computadora. impresora y Software para procesamiento de datos y control del
instrumento. diimentacion de corienie a 120 Volts y 60 Hz.
e).- Horno, el cual cunta con programacion de temperaiuras, con opcion o tener varios
niveles de diferentes rampas y un limite mdximo de al menos 420°C.
f).- Automuestrador para compuestos no purgables fase liquida.
g}~ Regulador Externo de tres KVA. Para el funcionamienio global del sistema del
Cromatdgrafo de Gases.

4.1.6.2 Columna Megaboro PE-1, de 0.53 mm de diametro inferno, 0.5 pm de espesor de pelicuia y
15 m de longitud.

*Temperatura minima de trabajo: -60 °C.

*Temperatura méxima de trabaje: 306 °C.
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UBICACION DE PARTES IMPORTANTES EN EL CROMATOGRAFO DE GASES.
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f_ | 4 TAPA

COLECTOR

ECD

Fip

LOCALIZACION DE LOS DETECTORES EN EL CROMATOGRAFO DE GASES.
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4.1.7 MATERIALES.

4.1.7.1Micropipeta Hamilton de 1000 yl.

4.1.7.2 Matraces aforados de 1,2, 5y 10 ml.

4.1.7.3 Microjefinga Hamilton de 10, 25, 50, 100 y 500 .
4.1.7.4 Pipetas Pasteur.

4.1.7.5 Viales de 2 ml con tapa y septum.

4.1.7.6 Engargoladera de viales.

4.1.8 REACTIVOS.
4.1.8.} Metanol grado pesticida.

4.1.8.2 Hexano grado pesticida,
4.1.8.3 Estdndares de referencia puros o soluciones certificadas con las siguiente concentraciones.

TABLA No. 5.1
COMPUESTO CONCENTRACION
FENOL 200pg/mi
m-CRESOL 200ug/mil
p-CRESOL 200pg/mi
o-CRESOL 200pg/mi
2,4,5-TRICLOROFENOL 200pg/mi
24,6 TRICLOROFENOL 200ug/ml
2.3,4,6-TETRACLOROFENOL 200pg/ml
PENTACLOROFENOL 200pg/ml
4.1.9 PROCEDIMIENTO.
4.1.9.1 CONFIGURACION DEL INSTRUMENTO.
CROMATOGRAFO DE GASES: AUTOSYSTEM XL PERKIN ELMER.
AUTOMUESTRADOR: N 6110004,
DETECTOR: FID.

4.1.5.2 CONDICICNES DE OPERACION DEL CROMATOGRAFO DE GASES.

4.19.2.1 PARAMETROS DE QPERACION DE GASES.

Presion de salida del gas acareador (Hej: 80 psi.
Presidn de entrada al equipoe GC: Spsi
Presion de salida del gas comburente (aire grado cero): 80 psi

Presian de salida del gas combustible [hidrdgeno grado cero): 80 psi

4.1.9.3 PARAMETROS DE INYECCION.

Tipo de puerto de inyeccion: Spiit/Splitless PSS con PPC
Inyeccion: Directa con Automuestrador.
Volumen de inyeccion: 14l

Temperatura del Puerto de inyeccion: 250 °C.
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4.1.9.4 PARAMETROS DEL HORNO.
Columna: Megabero PE-1, de 0.53 mm de diametro
Internc 0.5 Om de espesor de pealiculc y
15 m ae longtua.

Gas acarreador He

Presion de entrada al equipo: 5 psi.

Programa de temperatura:

Temperaiura inicial del hommo:  30°C Tiempo de duracion: 1,5 min
incremenio de temperatura: - 12°C/min

Temperatura final: 250°C Tiempo de duracion: 0.0 min

41.9.5 CONDICIONES DE OPERACION DEL DETECTOR.

Detector: lonizacién a la flama (FID)
Temperatura del detector : 300°C

Gas comburente: aire grado cero

flujo del gas comburente: 450 mifmin

Guas de combustion: hidrogeno

Fiujo del gas de combustion: 50 mifmin

21 9.6 ACONDICIONAMIENTO DEL EQUIPO.
£19.6.1 Conectar la columna megaboro PE-1 alinyector correspondiente.
219.6.2 Conectar lo columna megaboro PE-1 ol detector FID,

21963 Ajustar las presiones de salida de los gases ulilizados, y abrir les llaves de pase hacia el
SQuIpo.

27 © 44 Checoar fugas en las conecciones realizadas tanto para el inyector como el detector con
una solucion de agua-metanot 1:1,

41.9.6.5 Encender el equips GC.

419.6.6 Ajustar la presidn del gas de arrastre (He), a la entrada del equipo en el tablero electrénico
del GC, osegurar que el flujo sea 60 mifmin o menor O este.

419.6.7 Encender et detector FID y estabilizar a una temperatura de 150 °C.
4.1.9.6.8 Abrir la valvulo de aguja del equipe para el hidrageno vy dejar que fluya 5 seg.

24.19.6.% Presionar en el tablero elecirénico del equipo la fecle "DETECT" una O dos veces para
desplegar en la pantalio el detector FID, posteriormente presionar la tecla “ENTER observar en la
pantalia que el equipo esta listo pora iniciar el encendido de la flama. cuondo se oprima la tecla
“SET" Esta solo se oprimird, después de abrir totalmente la valvula de agujo del aire e
inmedictamaonte se oprime la tecla "SET".

Cerciorarse que la flamo esté encendida, colocando un espejo sobre el detector . Si el espejo esta
empanade significa que la floma esto encendida. §i esto no se presentarg, cermrar las valvulas de
aguja del aire & hidrogena y repetir nuevamente los numerales 4.1.9.6.8 y 4.1.9.69.

419.6.10 Seleccionar todos los pardmetros de operacién del equipo descritos en los  numeral
41%93cal 4195
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4.19.6.11 Dejar estabilizar el equipo alas condiciones del método de andlisis.
4.1.10 CALIBRACION.

4.1.10.1 Inyectar cada unc de los esidndares de los componentes de lo ma:ima concentracién
propuesta en el nivel 5 {tabla No. 7}, pora determinar su tiempo de retencion {ir! y posteriormente
identificar los compuestes.

4.1.10.2 Efectuar ia curva de calibrocién de les estandares requeridos en el mélodo de andlisis,
inyectande la mezcla de estandares de cada una de las concentraciones o niveles preparadas
como minimo 3 veces.

4.1.10.3 Preparacién de mezcla de estdndares.
4.1.10.3.1 A portir de los estandares de referencia puros o soluciones certificadas establecidas en

la tabla ne. 6, preparar 5 niveles de mezclas de los compuestos fendlicos, en concenfraciones
diferentes para construir la curva de calibracion como se indica en lo tabla No. 7.

TABLA No. 5.2
COMPUESTO NIVELT | NIVEL2Z | NIVEL3 | NIVEL4 | HNIVELS
pg/ml pg/ml | upg/mi pg/mi pg/ml
FENOL 10 13 15 20 25
o-CRESOL 150 175 200 225 256
m-CRESOL 150 175 200 225 250
p-CRESOL 150 175 200 225 250
2,4,5 TRICLOROFENOL 300 350 400 450 500
2,4,6- TRICLORQFENCL 1.5 2.0 4.0 7.0 10.0
2.3.4.6--TETRACLOROFENOL 1.0 1.5 3.0 50 8.0
PENTACLORQFENOL ' 50 75 100 150 200

Lo preparacién del NIVEL 1 al NIVEL 5 de la curva de calibracién se obliene o partir de los
siguientes cdleulos para cada uno de los compuestos:

DATOS:

Estandar de referencia: FENOL
Conceniracidn inicial {C1): 200 pg/m!
Vvolumen de preparacion {V1}: X
Concentracién deseada de la nueva solucion [C2): 10 ug/ml
volumen deseado de la nueva solucion [V2}: 1 ml

4.1.11 CALCULOS.
De la ecuacion: (CIHVI=IC2){V2)

Despejar V1: VI1=(CUNVD)
Cl
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Substituyendo los valores anteriores para calcular V1, se obfiens:

Vi= (10 pg/ml}{1.0ml =0.05 ml
200 yg/ml

A partir de los cdlculos antericres, determinar los volumenes del estandor de referencia para los
siguientes niveles de concentracidn del compuesto fenol.

COMPUESTO FENOL
NIVEL NIVEL 1 NIVEL 2 NIVEL 3 NIVEL 4 NIVEL 5
CONCENTRACION 10 13 15 20 25
g/mi
VOLUMEN DEL 0.050 0.065 0.075 0.100 0.125
STD PRIMARIO (ml).

Redlizar tos mismos célculos para los compuestos restantes y obiener los volumenes requeridos
para censtruir la curva de calibraciéon [fabla No. 8).

TABLA No. 5.3
NIVEL NIVEL 1 NIVEL 2 NIVEL 3 NIVEL 4 NIVEL 5

VOLUMEN DEL ml. ml. ml. mil. mil.

STD PRIMARIO
FENOL 0.050 0.065 0.075 0.100 0.125
o-CRESOL 0.075 0.875 1.00 1.125 1.250
m-CRESOL 0.075 0.875 1.00 1.125 1.250
p-CRESOL 0075 0.875 1.00 1.125 1.250
2,4,5-TRICLOROFENOL 1.500 1.75 200 2.250 2.500
2,4,6-TRICLOROFENOL 0.0075 0.01 0.02 0.035 0.050
2,3,4,6--TETRACLOROFENOL 0.005 0.0075 0015 0.025 0.040
PENTACLOROFENOL 0.025 0.375 0.500 0.750 1.000
4.1.11.1 Programar el automuestreador para inyectar 1 pyl en réplicos de 2. de los 5 niveles de los

estandares de calfibracidn preparados por friplicado.

41,12 Presentar cromatograma tipico y datos del tiempo de retencién de cualquier nivel de
concentracian de los esténdares de referencia certificados del grupe de compuestos de fenoles.
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4.2 METODOS DE ANALISIS DE PESTICIDAS ORGANOCLORADOS POR CG/ECD.
4.2.1 ALCANCE Y APLICACION.

La aplicacién de este método es para determinar la presencia de los siguientes compuestos bajo
ios pardmetros listados en la norma NOM-052-ECOL-93.

TABLA No. 5.4
PARAMETROS LIMITE MAXIMO PERMISIBLE

i (mg/1)
HEXACLOROBENCENO 013
LINDANO 0.40
HEPTACLORO . 0.008
EPOXIDO DE HEPTACLORO 0.008
ENDRIN 0.02
METOXICLORO 100
TOXAFENO 0.5

Estos compuestos son determinados por lo técnica de Cromatografia de Gases con detector de
Captura de Electrones (ECD).

La modificacién de este método se sujetard a la aprebacién y aplicacion de procedimientos a
prueba alternos.

4.2.2 RESUMEN DEL METODQ.

Lo muesira extractada es analizada por la técnica de Cromatografia de Gases y Detector de
Captura de Electrones {CG/ECD) usando una Columna Megaboro PE-1, de 0.53 mm de digmetro
interno, 0.5 um de espesor de pelicula y 15 m. de longitud, con una velocidad de fiujo del gas
acareader de 5 mi/min comrespondienies a 3 psi. La temperatura de la columna es progromada
con una rampa de temperatura lo cual va de 50 °C por un periodo de tiempo de 1 min con
incremento de 12°C /min hasta 175°C y después incremento de temperaiura de 2 °C/min hasta
legar a 250 °C con un perfodo de duracién de 0 min.

Para el andlisis cualitative de los compuestos en el exiracto se efectua usando el tiempo de
retencién y la respuesta en el detector ECD. B andiisis cuvantitativo se lleva acabo usando las
técnicas de estdndar externo.

4,2.3 PRECAUCIONES DE SEGURIDAD.

£l caracler toxicoldgico o concerigeno de cada compuesto en el grupo de pesticidas
organoclorados se describe ampliomente en el anexo No. 3, por lo que se recomienda revisar
este anexo y fomar todas las medidaos de seguridad necesarias como usar lentes, guantes,
mascarilla, elc.

Por ofra parte la preparacion de los esténdares de estos compuestos se deberan efectuarse en una
campana de extraceién,

La tdxicidad o carcerigenc de cada reactivo usado en este mélodo no ha sido definida, sin embargoe
cada reactivo deberd ser fratado como un compuesto potenciaimente riesgoso para la salud. Por tal
motivo, la exposicion a estos productos quimicos deboerd ser reducida al maxdme por cualquier medio
al alcance.
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4.2.4 MUESTREQ.

Seguir la técnica convencional de muestree que marca la Norma Oficial Mexicana NOM-AAA-}5-
1985,

Todas las muestras deberdn ser refrigeradas a 4 °C desde el momento de la recoleccidn hasta la
extraccion,

Todas las muestras deberdn ser extraidas dentro de los 7 dias posteriores a su recoleccion y
analizadas dentro de los 40 posteriores a la extraccion.

4,25 INTERFERENCIAS.

Las interferencias en el método pueden criginarse por sustancias contaminantes de los disolventes,
reactivos, material de vidrio y otros dispositivos del procesc de muestras que conducen a la
produccion de pariculas discretas aberrantes yfo elevadas lineas de base en la salido del
detecior. Compruebese de forma rutinaria que todos los materiales y reactives se hallan exentos
de interferencios en las condiciones del andlisis mediante et pase de biancos de reochvos alas
mismas condiciones del andlisis en el laboraterio.

En el anexo No. 2, se establece un procedimiento de lavado para evitar las interferencias de los
materigles de vidrio y un procedimiento preventive para evitar las interferencias per reactivos
contaminados.

4.2.6 EQUIPO DE LABORATORIO.
4,2.6,1 Cromatografo de gases computarizado con;

“a).- Dos puestos de inyeccion con conlrol de temperaturas hasia 450 °C y manejo de Split/
Splitles, con opcidn a columna capilar Megaboro.

b) - Detector selectivo de ionizacién a la flama {FID), con amplificador, regulador de presién
pora hidrégeno, vy valvula de aguja para aire.
No requiere de gas de ayuda [Make-Up Gas), cuando se utiliza con columnas capilares.

c).- Detector selectivo de Capiura de Electrones {ECD), incluye amplificador y valvula de
- aguja para gas de ayuda {Make-Up Gas}).

d).- Computadora, impresara y Software para procesamiento de datos y control del
instrumento, climentacion de corriente a 120 Volts y 60 Hz.

e).- Horno, el cual cunta con programacién de temperaturas, con opcién a tener varios
niveles de diferentes rampas y un limite mdximo de al menos 420 °C.
f].- Automuestrador para compuestos no purgables fase liguida.

g)- Regulador Externo de tres KVA. Pora el tuncionamienio global det sistemo del
Cromatdgrafe de Gases.

4.2.6,2 Columna Megabaoro PE-1, de 0.53 mm de didmetro inferno, 0.5 um de espesor de pelicula
y 15 m de longitud.
* Temperatura minima de trabaojo: -60 °C
* Temperatura maxima de trabagjo: 300 °C.
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COLECTOR
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LOCALIZACION DE LOS DETECTORES EN EL CROMATOGRAFO DE GASES.
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4,2.7 MATERIALES. -

Micropipeta Homilton de 1000 Wi

Matraces cforados de 1,2, 5y 10 ml,
Microjeringa Hamilton de 10, 25, 50, 100 y 500 pl.
Pipetas Pasteur,

Vidles de 2 ml con tapa y septum.
Engargoladora.

4,2.8 REACTIVOS.

4.2.8.1 Metanol grado pesticida.

4.2.8.2 Hexano grado pesticida.

4.2.8.3 Estadndares de referencia puros o soluciones certificadas con las siguiente concentraciones.

TABLA No. 5.5
PARAMETROS CONCENTRACION
{mg/l1}
HEXACLOROBENCENO 10C
LINDANO 100
HEPTACLORO 100
EPOXIDO DE HEPTACLORC 100
ENDRIN 100
METOXICLORC 100
TOXAFEND 100
4.2, PROCEDIMIENTC.
4.29.1 CONFIGURACION DEL INSTRUMENTO,
CROMATOGRAFQ DE GASES AUTOSYSTEM XL PERKIN ELMER.
AUTOMUESTRADOR N 411000A.
DETECTOR ECD.
4292 CONDICIONES DE OPERACION DEL CROMATOGRAFQ DE GASES.
4.2.9.2 1 PARAMETROS DE OPERACION DE GASES.
Presién de salida del gas acareador {He): 80 psi.
Presidn de entrada al equipo GC: 3 psi
Presién de salida del gas auliar [nitrdgeno grado cero): 80 psi
4.2.9.3 PARAMETROS DE INYECCION.
Tipo de puerto de inyeccidn: Split/Splittess PSS con PPC
Inyeccion: Directa con Automuestrador.

Volumen de inyeccion: 1l
Temperatura del Puerto de inyeccion: 300°C.
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4.2.9.4 PARAMETROS DEL HORNO.

Columna: Megaboro PE-1. de 0.53 mm de diometro
Interno, 0.5 um de espescr de peliculo y
15 m de longitud.

Gas acarreador: He

Presion de entrada al equipo: 3 psi.

Programa de temperatural

Temperatuia inicial del horno 175°C Tiempo de duracidn: 0.0 min.
Incremento de temperatura 2°C/min
Temperatura final 250°C Tiempo de duracién: 0.0 min.

4.9.9.5 CONDICIONES DE OPERACION DEL DETECTOR.
Detector: Captura de Electrones {ECD).
Temperctura del detector 350°C
Gas auxiliar nitrdgenc grado cero
Flujo ciel gas auxiliar 35 mil/min
4.2.9.6 ACONDICIONAMIENTO DEL EQUIPO.
429.6.1 Conectar la columna megaboro PE-1 al inyector comespondiente,

4.29.6.2 Coneciar la columna megabero PE-1 al detector ECD.

4.2.9.6.3 ajustar las presiones de salido de los gases utilizados, y abrir las llaves de paso hacia el
equipo.

4.29.6.4 Checar fugas en las conecciones realizados fanto para el inyector coma el detector con
una solucién de agua-metanol 1:1.

4.2.9.6.5 Encender el equipo GC.

4.29.6.6 Abrir la vélvula de agujo del equipe para ajusiar el flujo del gas cuxiliar (N). dejar que fluya
5seg.

4.2.9.6.7 Seleccionar odos los pardmetros de operacion del equipc descritos en fos numeral 4.2.9.3
al 4.29.5.

4.2.9.6 8 Dejar estabilizar el equipo a las condiciones del método de andlisis.

4.2.10 CALIBRACION,

4210, Inyectar cada uno de los estandares de 10s componentes de la maxima concentracion
propuesta en el nivet 5 {tabla No. 11), para determinar su tiernpo de retencién {tr] ¥ postericrmente
identificar los compuestos.

4.2.10.2 Efectuar la curva de calibracién de los estdndares requeridos en el método de andlisis,

inyectando la mezcla de estandares de cada una de las concentraciones o niveles preparadas
como minimo 3 veces.
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4.2.10.3 Preparacién de mezcla de estandares.

4.2.10.2.1 De los esténdares de referencia puros o solucicnes cerlificados establecidos en la tabla
No. 10, preparar § niveles de mezclas de los compuestos pesticidas organoclorados. en
‘concentraciones diferentes para construir la curva de calibracion como se indica en lo icblo
Ne 1.

TABLA No. 5.4
COMPUESTO NIVEL1 | NIVEL2Z | MIVEL3 | NIVEL4 | NIVELS
pg/ml pg/ml pg/mil fml pg/ml

HEXACLOROBENCENO 0.03 005 0.13 0.2 0.3
LINBANO 0.1 02 0.4 0.6 0.8

| HEPTACLORO 0.004 0.005 0.008 0.01 0.02
EPOXIDO DE HEPTACLORO 0.004 0.005 0.008 0.01 0.02
ENDRIN 0.005 0.01 0.02 0.05 0.1
METOXICLORO 2 5 10 13 15

La preparccidn del NIVEL 1 al NIVEL 5 de la curve de calibracion se cbtienen a pariir de los
siguientes cdalculos para cada uno de los compuesios:

DATOS.

Estandar de referencia: HEXACLOROBENCENOQ.
Concentracion inicial (C1): Sug/mi

Volumen de preparacién (V1) X

Concentracién deseada de la nueva solucion (C2): .03 pg/ml

Volumen deseado de la nueva solucién (V2): 1ml

4.2.11 CALCULOS.

De la ecuacidn: {C1{V1}=(C2){Vv2)
Despejar V1: VI={C2) (V2]
Ccl

Substituyendo los valores anteriores para calcular V1, se cobtiene:

Vi={0.03 gg/ml (.0 ml) = 0.006 ml.
5 pg/ml

A parlir de los cdleulos anteriores se deferminaren los volumenes del esténdar de referencic para
los siguientes niveles de concentracién paro el compuesto hexaclorobenceno.
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COMPUESTO REXACLOROBENCENO
NIVEL NIVEL 1 NIVEL 2 NIVEL 3 NIVEL 4 NIVEL &
CONCENTRACION 0.03 0.05 0.3 ) 0.2 03
pe/ml
VOLUMEN DEL 0.006 0.0 0026 0.04 006
STD PRIMARIO (ml).

Redlizar los mismos cdlculos para los compuestos restantes y oblener los volUmenes requeridos

para construir ka curva de calibracion [tabla No.12).

TABLA No. 5.7
NIVEL NIVEL 1 NIVELZ | NIVEL3 | NIVEL4 | NIVELS

VOLUMEN DEL ml. ml. ml. ml. mil.

STD PRIMARIO
HEXACLOROBENCENO 0.006 0,01 0.026 0.04 0.06
LINDANO 0.02 0.04 0.08 Q.12 0.16
HEPTACLORO 0.0008 0.0010 0.0014 0.002 0.004
EPOXIDO DE HEPTACLORO 0.0008 0.0010 0.0015 0.002 0.004
ENDRIN £.0010 0.002 0.004 0.01 0.02
METOXICLORO 0.4 1.0 0.20 2.6 30

4.1.11.1 Programar el automuesireador para inyeciar 1 pl en réplicas de 2, de los 5 niveles de los

esiéndares de calibracion preparados por iriplicado.

4212 Presentar cromatograma tipico y datos de! tiempo de relencion de cualquier nivel de
conceniracidn de los estandares de referencia cerlificades del grupo de compuestos de

pesticidas organoclorados.
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5. PARTE EXPERIMENTAL.
5.1 APLICACION DE LOS METODOS.
<.4.i OBJETIVO GEMERAL.

Elgborar un manual de procedimientos poro determinar compuestos organiccs ne purgables
camprendidos en los grupos de peslicidas organccloredos v fencles establecidos en ia NOM-052-
ECOL/$3, a partir del procedimiento de extraccion para compuestos 1oxicos (procedimiento
PECT]. descrito en la NOM-053-ECOL/93. en muesiras ambientales que se codificaron con el
siguiente numero:

BCO.M 6831308
M 6831308
M 6841308
M 6851308
M 6861308
M 6871308

5.1.2 CBJETVOS ESPECIFICQS:

5.1.2.1 Identificar los picos caracteristicos de coda compuesio que integran el grupo de
pesticidas organoclorados (hexaclorobenceno, indano, heptacloro, epoxido de heptacloro,
endrin y metoxiclero), asi come los compuesios que integran el grupo de fenoles (fencl, o-cresol,
p-cresol, 24,5 triclorofenol, 23,46 fetraclorofenol vy pentaciorofenocl}, utilizando estindares
ceriificados de referencia y establecer su tiempo de retencién, con las condicicnes de operocidn
que se establecen en los procedimientos de los métodos de andlisis de pesticidas
organocioradoes y fenocles.

5.1.2.2 Construir las curvas de calibracién para los métodos de peslicidas organoclorados y
feroles, con el andlisis de diferentes niveles de concentracion para mezclas de estandores
cerfificados, en propercién de volumen establecidos en las fablas No.B y No. 12 respectivamente,

5.1.2.3 Preparar las muestras de acuerdo a los procedimientos de exifraccidn con embudo de
separacién. limpieza con columna de florisil y concentracion utilizando el equipo de rotavapoer,
descritos en este manual para evitar posibles interferencias o conlaminacion y determinar
cuantitativamente los compuestos establecides en los grupos de pesticidas organcclerados y
fenocles.

5.1.3 INTRODUCCION.

El procedimiento de extraccion para corppuestos toxicos (PECT) se publicod en el Diario Oficial de
la Federacion como norma oficial mexicana para determinar los constituyentes orgénicos que
hacen a un residuo peligroso por su toxicidad al ambiente.

El andlisis de compuestos no purgables confempla los grupos de pesticidas organcclorados y
fenoles.

Las muestras se analizaron en el érea de crometografia de gases perteneciente ol loboratorie de
ia lona Metropolitana de la Ciudad de México de la Procuraduria Federal de Proteccién al
Ambiente (PROFEPA].
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Las muestras se clasificaron con un nimero de codigo para el control estadistico de entrada de
muestras y salida de resultados {reportes) vy fueron analizadas a portir de la técnica de
Cromatografia de Gases, empleando el Detecter de Caplura de Electrones para los compuestos
comprendidos en el grupo de pesticidas organoclorados y el Detector de lonizacidn de Floma
para los compuestos especificados en el grupo de fenoles.

5.1.4 METODOLOGIA.

5.1.4.1 Aparatos o materiales:

5.1.4.1.]. Materia! utiizado en el numeral 3.3.1.4 del métode de extaccion liquido-liquido en
embudo de separacion.

5.1.4.1.2. Material utilizado en el numeral 3.4.4 del método de limpieza con columna de florisil.

organico con equipo de relavapor,
5.1.4.2 Reactivos:

5.1.4.2.1. Reactivos ulilizados en el numeral 3.3.1.5 del metodo de extaccidn liguido-liquido en
embudo de separacidn.

5.1.5 PROCEDIMIENTO PARA DETERMINACION DE PESTICIDAS OCRGANOQCLORADOS.

5.1.5.1 Las muestras se somelieron al procedimiento de extraccidn de conslituyentes toxicos
{extraccidn PECT) que establece la NOM-053-ECOL/93,-que se presento en el punito 3.1.

51.5.2 A los exiractos PECT se les aplicd el método de exiraccion dei numeral 3.1.1 de exiraccién
liquido-iquido en embudo de separacion, puesto gue las muestras se presentaron en fase

QCuUosqa.

5.1.53. Se aplicé el métode de limpieza del numera! 3.4 en columna de forisil para eliminar la
humedad vy las interferencias presentes en las muestras.

5.1.5.4 Para concentrar ef extracto orgdnico se utilizd et procedimienio de concentracion con un
equipo de rofavapor que se muestra en el numeral 3.5.2.

51.5.5 Se utilizd el método de andlisis de pesticidas organoclorados descriio en el punto 42
inyectando | pl de cada muesira.

5.1.6 RESULTADQS.

Los resultados obtenidos del procedimiento de andlisis de pesticidos organoclorados {numerad
4.2} se conforman de lo siguiente:
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5.1.6.1 CONDICIONES DE OPERACION DEL METODO PARA EL GRUPO DE
PESTICIDAS ORGANOCLORADOS POR CROMATOGRAFIA DE GASES CON
DETECTOR DE CAPTURA DE ELECTRONES

<~ Method Editor - CATCNADATA\PESTICI MTH

CONDICIONES DE CORTROL Y ADQUISICION DEL INSTRUMENTO.

Instrument Hame : AUTOSYS_._1:A
Esxperiment Time : 28.50 min

Delay Time . 0.00 min

Aun Time : 28.50 min

CONDICIONES DE OPERACION DEL INYECTOR.

mip [on_~]c

Temp. InjB 308 °C
i@ . PSS

CONDICIONES DE OPERACION DEL DETECTOR .

Detectos 8. ECD

Temp. Det B 350 C
Inlet 8 - PSS

CONDICIONES DE OPERACION DEL AUTOMUESTREADOR .
Infection - AUTO
Irjecthon Volume : 1.0 ub
Sampling Rate  © 1.56250 pis/s
-B

Charnel

CONDICIONES DE OPERACION DEL HORNO.

Oven Tempe:alure Pragram
Initial Temperature © 150 deg tor 1.00 min
Ramp 1, 2.0 deg/mmto 205 deg. hold for 0.00 min

CONDICIONES DE OPERACION DE LA COLUMNA CROMATOGRAFICA Y
GAS ACARREADOR..

Capillary GC
| Instrument : AUTOSYSTEH XL
Colunn

| Column Length
. Larrier Gas A
Flow Rate 5.0 WL/WIN { 3 PSI)
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5.1.6.4 Tabla de tiempos de retencién para los compuestos establecidos en el grupo de pesticidas
organcclorados.

TABLA No. 4.1a
(Se muestra en la pagina siguiente)

5.1.6.4.1 Tablas de los niveles de concentracién y respuesta de &reo pora cada uno de los
compuestos que integran el grupo de pesticidas organoclorados para la elaboracién de las
curvas de calibracion.

COMPUESTO No. DE TABLA
HEXACLOROBENCENO TABLA No. 6.1b
LINDANO TABLA No. 6.2
HEPTACLORO TABLA No. 6.3
EPOXIDO DE HEPTACLORO TABLA No. 4.4
ENDRIN TABLA No. 6.5
METOXICLORO TABLA No. 6.6

{Se presentan en las siguientes péginas)

51.6.42 Curva de calibracién de cada compuestc perteneciente al grupo de pesticicdos
organoclorados, elaborados con las tablos de los niveles de concentracion, descritas
anteriormente [TABLAS No. &.1b, 6.2, 6.3, 6.4 6.5y 6.4].

COMPUESTO CURVA DE CALIBRACION
HEXACLORCBENCENG FIGURA No. 6.1
LINDANO FIGURA No. 6.2
HEPTACLORO FIGURA No. 6.3
EPOXIDO DE HEPTACLORO FIGURA No. 6.4
ENDRIN FIGURA No. 6.5
METOXICLORO ' FIGURA No. 4.6

{S5e presentan en las siguientes paginas)
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TABLA No. 6.la
TIEMPOS DE RETENCION DE LOS -
CCMPUESTOS DEL GRUPO DE PESTI-
A ORCD

TABLA No. 6.1b

k] Time  Component Name
E 4.086 HEXACLOROBENCEND
4401 LINDANG
7 267 HEPTACLORO
10579 EPOXIDS DE HEPTACLORO
15723 ENDRIN
24515 METOXICLORO

T L e L B

¥ AR

Cormponent - HEXACLOROBENCEND
i Type - Single Peak Component
it Petention 4.086rmin

] Window 000s 300%

| NIVELES DE CONCENTRACION EN PPM PARA ELABORAR[i
| LA CURVA DE CALIBRACION DEL HEXACLOROBENCENO. [

| Reterznce -
%10 Cornp

3 Response Fesk Arga
; Curve . 15t Order
i Scaling 1.0 Weghtng 1.0

»

3 Catibration Levels

Lewel Amount Area Height
1 0.0300 40006973 0006
2 0.0500 779726 66 ¢ oo
3 0.1300 1€53091 &0 000
4 0.2000 187756392 6000
5

03000 32926218% o0

FIGURA No. 6.1

in Tine  Component Name
4085 HEXACLOROBENCEND
3401 LINDANO
7267 HEPTACLORO
10579 EPOXIDO DE HEPTACLORD
15763 ENDRIN
24515 METOXICLORD

PR PO Y —+

R-squarad =AU 7027
1Y = (186490) + (9 85864 +06)~

W,
4 el
d’ eat
n = _—
[ o . : .
(o] S RS -
0, il
w T . )" L0 .
o IR N 2, . .-
{ 2255442 "= ey - -
[ NN . ,

12554424

255447 - - '

0016 0117 0217 0317 0416
Vol Adj Amt

- T
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TABLA No. 6.la

TIEMPOS DE RETENCION DE LOS COM-
PUESTOS DEL GRUPO DE PESTICIDAS
ORGANOCIORADOS .

TABLA No. 6.2

# Time  Component Name

1 4086 HEXACLORDBENCENG
2 AADY CLINDANGD -
3 7267 HEPTACLORO
4 10572 EPOXID0 DE HEPTACLORG
[~
E

15789 ENDRIN
24515 METCXICLORD

 Component : LINDAND

i Twps - Single Pesk Companent
1| Retention - 4.40%min
] window 0.00s 200%

g fapent
1510 Corp

| Response - Peak Area
Curve
{5caing 1.0

1 Calibration Levels

NIVELES [E (CNCENIFACEN EN PEM FRRA ELAHORAR LA

: 15t Order
Weightirg - 1.0

Level Amount Area Height
1 0.1000 514087.40 000
4 0.2000 1503939.66 4.00
3 0.4000 3204699.36 000
4+ 0.6000 4568787 63 0.00
5 08000 5473418.01 000

FIGURA No. 6.2

T T Component Name
4,036 HEXACLOROBEMCENO
4.401 LINDANOD
7267 HEPTACLORO
10,578 EPOXID0 DE REPTACLORO
15769 ENDRIM
24515 METOXICLORG

L= I B ST 1) Eond

)]
i1
o
{ O
2.
[57]
Q
o

R-squared = 0982927
Y = (53044.4) « (7 14272e+0631

6266121

4266121 :

2ee61

A R

266121 12 o
007 027 047 067

vol Adj Amt
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TABLA No. 6.la
TIEMPOS DE RETENCICN DE LOS COM-

PUESTOS GRUPO ESTICIDAS
ORGANOCLORADOS be P TABLA No. 6.3
;] Time Componert Name , Comgorent : HEPTACLORO
1 4.086 HEXACLOROBEMNCENO i Type : Single Peak Component
2 4401 LINDANO i Retention 7 267min
3 7.267 HEPTACLORO i Wondow: 000s 300%
4 10579 EPOXIDO DE HEPTACLORG
5 15789 ENDARIN :
s £ S CCNCENIRACTCN 5 :
& 21515 METOXICLORO i NIVELES [E EN RM FRRA ELNRCRAR LA
ORA [E CNLIFRACT(N [HL, HEPTCI(RD. 5
{ Refelence

157D Comp :

Response : Peah, Atea
Curve . st Order
i Scalmg 1.0 Weighting. 1.0

3 Calibration Levels .
Level Amount Area Height

1 0.0040 9541749 000
2 0.0050 11950973 090
3 0.008¢ 163569.50 0.00
4 coi00 169851.25 6.00
5 00200 23145854 000

FIGURA No. 6.3

$#  Tme  Component Name R-squared U gLzZE7?
4085 HBEXACLOROBENCENG g ¥ = (83611 6) + (7 524242+ 06X
:
|

4,407 LINDANOD

7.267 HEPTACLORD
10578 EPOXID0 DE HEPTACLORO
15.783 ENDRIN
24515 METOXICLORO

m e & (8 —

| 1886151

138615}~

0.0032 00082 00132 00182 0.0232
vol Adj Amt
Sadaniiiduive
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TABLA No. 6.la

TIEMPOS DE RETENCION DE LOS OOM-
PUESTOS DEL GRUPO DE PESTICIDAS

ORGANOCLORADOS .
3 > ; ' TABLA No. 6.4
% Time Component Neme : § Component - EPOXIDO DE HEPTACLORD
i 4006 HEXACLOROBENCENC H Type Single Feak Component
> 4401 LINDAND H Fetention  10.578mn
3 7.267 HEPTACLORD wirdow 0005 200%
4 10579 EPUXIDO DE HEPTACLORD
5 15789 ENDAIN | NIVELES DF GCNCENTRACICN EN FIM HRRA ELACRAR LA
b 24515 METOXICLORO QURVA CE CALIBRACICN DEI, ERCKITD [E HEFIRCLCRO.
Refaience
1STD Compr.
H Response : Peak Area
HCurve  :1stOrdes
Hocaling 10  Weighting: 1.0
Calibration Levels

Level Amount Area Haight

o040 21089847 0o
0.0050 27984150 oG
0.0030 525582 94 Q0o
0.0100 E75804 90 000
0.0200 1209365 & 400

FIGURA No, 6.4

% Twne Component Mame H R-squared = (994402
1 4086 HEXACLOROBENCEND : ;
> 4401 LINDAND . 1Y = (-19314) + (6.16737e+07)%
3 7 267 HEPTACLORD
[1 EPOXIDO DE HEPTACLORO
5 ENDRIN
3 METOXICLORO

Response

—_
—_
[~2}
o
w
L,
o

560945 |2

23
Gk

160845 :
0.0032 00082 003132 00182 0.0232

vol Ad] Amt
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TABLA No. 6.la
‘TIRS [E REIBNCITN [E I£6 OMAES-
IS DEL GRFO [E PESTICITRS GREGANDCICRALS. TABLA No. 6.5
H Tima  Compaonent Name | Component ; ENDRIN

v 4086 HEXACLOROBEWCENO : Type : Single Peak Component

2 4401 LINDAND | Retention - 15 78%min

3 7267 HEPTACLORO Window . 0.00s 300%

4 10578 EPOXIDO DE HEPTACLORO

5 24515 METONCLORD NIVELES, CB EN PFM ERRA ELARORAR LA

ORA [F. ALIRACICN DEL ENCRIN.

Referznce .
ISTD Comp

Recponiee . Fest. frea
Cuirve Id e
Scaling 10 Weghing 1.0
] Catibration Levels
T Level Amount Area Height

1 0.0050 216596.66 0.00
2 00100 3741156 o000
3 00200 470294 11 0.00
4 0.0500 BE4888.57 0.00
5 01000 EES842ES 0.00

FIGURA No,. 6.5

8 Tme Componert Name R-squared = 0976271
1 4066 HEXACLOROBENCEND _ - 5 .
> 4401 UNDAND ° Y= (-237104) + (3 33225e+06)%

3 7267 HEPTACLORD

4 10579 EPOXIDO DE HEPTACLORO _

S 15733 ENDRIN B Tt
& 24515 METOXICLORD

e e
255
T Te a ey

H

i
i

PRI C )

(%)
—
w
(=]
o
(X~}
~J
S O
=TTy

&

7

L1}
n
[=
e}
Q,
[}
11}
[+ 4

2198597 ==

)

o

S
T s e

af '~

1198597 [

198597 L

0.06 0.46 0.66 D86

Vol Adj Amt

S
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TRHA No. 6.1a

TIEMPOS DE RETENCION DE LOS OOM-
PUESTOS DEL GRUPC DE PESTICIDAS

ORGANOCLORADOS .
TABLA No. 6.6
! # Time  Component Hame Componert METOXICLORO
1 4086 HEXACLOROBENCEMO 1 Tope Singhe Peal Comporent
2 4401 LINDAND 1 Reerton 24 51 5mn
3 7.267 HEPTACLORO Window ¢ oo: 300
4 10578 EPOXIDO DE HEPTACLORO

T 1576838 ENDRIN

BE £ 24515 METOXICLORO

| Retetencze
1 157D Comp

H Aesponse : Peak Aiea
{ Curve . st Order
H Scatng (1.0 Weghting 1.0

] Calibration Levels
Level Amount Area Height

20000 1304943 86 000
5 0000 224862€.66 00p
10 (0G0 3951596.92 oon
130000 398821810 oo
15 6ODY 4628205 93 0.00

FIGURA No. 6.6

n Twowe Cornponenl Mame R‘SC]U&IE'C’ = () 955859
1 4036 HEXACLOROBENCEND ¢ S amEEy L.
© 2401 LINDAND 1Y = (874256) - (2497655
3 7267 HEPTACLORO i
i 10579 EFOXIDODE HEPTACLORO | OURVA OE CALIERACICN CF1, MERKIQURO
§ 15789 ENDRIN ‘ T DS R e
6 24515 METOXCLORD ]

{ o :

{ w 4138781

|

] O

| 2

| w .

Y ’
e 31387811

FeCRNERSAE,

R e R e R

2138781

1 ]
11368781 “
13 6.3 11.3 16.4 214

Vol Adj Amt
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5.1.6.5 Cromatogramas del andlisis de pesticidas orgonoclorados  para las  muestras:
BCOMSGE31308BAS, ME831308BAS, MEB41308BAS, M4B51308BAS, MEB61308BAS v MEB71 J0BBAS.

No. DE MUESTRA CROMATOGRAMA
BCOM6E831308BAS FIGURA No. 7
M&831308BAS FIGURA No. 8
MEB4130BBAS FIGURA No. ¢
NM6851308BAS AGURA Ne. 10
M&B61308BAS FIGYRA No. 11
M6871308BAS FIGURA No. 12

(Las figuras descritas anteriormente se presentan a continuacion)
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5.1.6.6 Reportes de cuantificacion para el grupo de pesticidas organocioragdos, cbienidos
mediante el software del sistema cromatografico pora las muesiras: BCOMSB31308BAS,
M6B31308BAS. M&B41308BAS, M&B51308BAS. M6BS1308BAS y M687 1308BAS.

No. DE MUESTRA No. DE TABLA
BCOMS831308BAS TABLA No. 6.7
MEBI1308BAS TABLA No. 4.8
M6841308BAS TABLA No. 6.9
M&B51308BAS TABLA No. 6.10
M6&861308BAS TABLA No. .11

ME871308BAS

TABLA No. .12

{Las tablas descritas anteriormente se presentan a continuacidn)
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Software Version: 4.1<2F12> ~

Sample Name : BCOM6831308BAS Time : 20/98/97 01:15 PM
Sample Number: Study : PESTICIDAS

Operator : MLPR

Instrument : AUTOSYS -_1:A Channel : B A/D mV Range : 1000
AutcSampler : BUILT-IN :

Rack/Vial 1 0/2

Interface Serial # : NONE Data Acquisition Time: 16/08/97 07:46 PM
Delay Time : 0.00 min,

End Time : 28.49 min,

Sampling Rate : 1.5625 pts/sec

Raw Data File : C:\TC4\DATA3\DATBOO1B.RAW

Result File : C:\WINDOWS\TEMP\~RST182B,RST

Inst Method ¢ C:\TCA\DATANPESTIC] from C:\WINDOWS\TEMP\~RST182B.RST
Proc Method : C:\TCA\DATA\PESTICI1.MTH

Calib Method : C:\TC4\DATANPESTIC1.MTH

Seguence File ¢ C:\TCA\DATA\PESMP.SEQ

Sample Volume : 1.0000 ul Area Reject : 0.000000
Samg le Amount : 1.0000 Dilution Factor : 1.00

REPORTE DE CUANTIFICACION DE PESTICIDAS ORGANOCLORADOS
PARA LA MUESTRA BCOM6831308BAS.

PRCCURADURIA FEDERAL DE PRQTECCION AL AMBIENTE
TABLA No. 6.7

AN2LISIS DE SEMIVOLATILES (PESTICIDAS)

P et T T e e e e e

PIZD TIEMPO AREZ2 COMCENTRACION NOMBRE DEL

# [min] [uV*sec] {ppm) CCMPONENTE
! 0.064 4731.20 0.0047
z 0.181 12522 1¢ 0.0130
2 0.553 12415813.50 12.4199
2 0.956 4820 .89 0.0987
z 0.9398 47C327 .5¢ 0.0479

c 24.492 170532 .65 -3.2117 METOXICLORO

12754755, %¢ S.3660

Missing Component Reoort
Comrzonent Expected Retention {(Calibration File)

HEXACLORCBENCEHNO 4.089%



Rasult File : ~RSTi82B.RST,

Printed On 20/08/97 01:15 PM

LINDANQ 4,401
HEFTACLORO 7.267
EFOX1DO DE HEPTACLORO 10.579

ENDRIN 15.789

el

]

[xN]



Sof-ware Version: 4.1<2F1iZ>

Zzmple Name : M6B31308BAS Time : 20/08/%7 0i:19 BM
Sample Number: Study : PESTICIDAS
pocerator : MLPR

Inscrument : AUTOSYS_-_1:A Channel : B A/D mv Range : 1000
surcSampler @ BUILT-IN

rzzh/vial : 0/3

Interface Serial # : NONE Data Acguisition Time: 16/08/97 08:57 PM
Deiay Time : 0.00 min. .
Er¢ Time : 28.49 min. .
Sampling Rate : 1.5625 pts/sec g

:\TC4\DATA3\DATBCO3.5AW

:\WINDOWS\TEMP\~RST0273.RST

:\TC4\DATA\PESTIC] from C:\WINDOWS\TEMP\~RST0373.RST
:\TC4\DATA\PESTICL .MTH

:\TCA\DATA\NPESTIC1.MTH

:\TCA\DATA\PESMP.SE(Q

Rzw pata File
Result File
Inst Method
Proc Methed
Calib Method
Secguence File

laEe N NSRS NS

Sample Volunme : 1.0000 ul Area Reject : 0.000000
Sample Amount : 1.0000 Dilution Factor : 1.00

REPORTE DE CUANTIFICACION DE PESTICIDAS ORGANOCLORADOS
PARA LA MUESTRA M6831308BAS.

PROCURADURIA FEDERAL DE PROTECCION AL AMBIENTE
TABLA No. 6.8

PICO TIEMPO AREA CONCENTRACICN NOMBRE DEL

# {min] [uV*sec] {ppm) COMPONENTE
1 0.145 4538.35 0.0045

2 0.297 785.91 ¢.0008

3 0.564 12806654.86 12.8067

4 1.008 250918.01 0.2509

5 23.936 1268.24 0.0013

€ 24.204 2207.28 0.0022

7 24.323 1485.52 0.0015

8 24.373 1551.93 0.0016

b 24.567 10481.54 -3.8584 METCKICLORC
10 24.704 4455,61 0.0045
11 24.769 498,68 0.0005

13084845.93 9.2159



Resul: File : ~RSTO273.RST, Printed On 20/08/97 01:1% ®M

EEX:ZLOROCBENCENG 4.086

LINDENO 4.401
HEPTAZILORG 7.267
EPQxID0Q DE HEPTACLORD 10.57¢
IHIRIL 5.78¢9



o fruare Version: 4.1<2FiZ2-

Jampls Name M6841308BAS Time : 20/08/5° 0l:2: PH
rample Number: Study : PESTICIDAS

! LTErater : MLPR
. : AUTOSYS -_1:A Inannel E A0 mN anoe 1 1000
A : BUILT-IN
- 0/4

t--srfz-e Serial # @ NOHE Data Aczuisition Time: 1o/08/%% 10:08 PM

Te.as Time : 0.00 min.

It Tine : 28.4%  hain.

Sampi:ng Rate : 1.5625  pts/sec

Tew Leta File C:\TCANDATAZ\DLTS00L . FAW

mesuly File . C:\WINDOWS\TEME“~RSTI73E.RST

trst Method . C:\TC4\DATA\PESTIC]1 ZIrom C:\WINDOWS\TEMP\~RST3F38.RST
Frocz Method . C:ATCAADATANPESTICI.MTH

Tzlzt Mathod s CoATCANDRTANPESTICL MTE

teguence File . C:\TC4\DATA\PESIE.SEL

sSample Volume : 1.0000 ul Lrez Reject : 0.006000
Sample Amount : 1.0000 Dilution Factor : 1.00

—

REPORTE DE CUANTIFICACION DE PESTICIDAS ORGANOCLORADOS
PARA LA MUESTRA M6841308BAS.

PROCURADURIA FEDERAL DE PROTECCION AL AMBIENTE
TABLA No. 6.9

E1C0 TIEMPO ARER CONCENTRACZLON NOMBRE DEL
= [mint [uV*sez] (ppm) COMPONENTE
1 0.0c4 1974.4¢ 0.0020
2 0.160 12385.64 0.0124
3 0.212 £215.33 0.00¢2
4 0.275 1996.58 ¢.0020
5 0.585 12666717.91 12.6¢€67
[ 1.00¢ 432527.08 0.4325
7 3.871 7785.8¢ 0.0078
8 4.023 5356.28 0.0054
c 4.142 6209.11 -0.0181 HEXACLOROBENCENC
10 7.234 75756.94 -0.0010 HEPTACLORO
11 10.591 580.04 0.0003 EPOXIDO DE BEPTACLOR
1?2 10.653 955.41 0.C0010

- 13 10.736 2387.24 0.0024
14 14,940 6749.47 0.00567



27}

1le @ ~RSTIF3B.RST, G:frinted On J0/08/8°  Ul:i1 pK

‘)
G

el

270 TIEMPO ARE~ CONCENTRACION

E min} fuVrger]

i :5.648 4853 .53 2.0050

i L3.14cC 3023.50 2.0030

T DA 11€0Z.53 C.01lic

L LD.3E: igTz.ag 2.0017

s IDL4lt 227,34 7.0023

27 15,542 2482.1G G.0025

i T 25.<.07 £.0020

ol 15,7985 24.4.98 -0.0680 ENDRIN
P 15.84¢ ER-3-I s G.008G

24 18,222 £3¢.50 0.0008

2= 16.283 B85c¢.48 0.0086

i 16.347 225 .16 0.0023

2- 23.949 6¢5.17 0.0010

2¢ 24.168 61¢3.05 C.00&2

2% z<.637 £..22 -2.B9B3 METOXICLCED
3% £4.75% 3Zc.61 C.0003

2l 24.851 g12.68 C.0008

RooLonent Expected Retention (Calipraticn File)




Scf-ware version: 4.1<2F12>

Samscle Name @ M6B51308BAS Time : 20/08/%7 Ql:I12 PM
Szmcle Number: 2 Seudy @ PESTITZIDAS
Onsrator : MLFR
p
In.rrument : AUTOSYS - 1 Zrnannel E AL TV Ranage e
huorfampier @ BUILT-IN
Fatafvial : 0/3%
in-svface Serial # : NONE Dzta Acgursition Time: 16/08/87 1::20 BM
Delzv Time : 0.00 man.
Cr Time 20.4% min.
Serziing Rate : 1.5625  pts/sec
sz Data File ¢ C:\TCA\DATA3\DATBOO7.RAW
Pesult File : C:\WINDOWSNTEMP\~RST1A4F.RST
Incc Method : C:\TC4\DATA\PESTIC1 from C:\WINDOWS\TEMP\~RSTI1A4F.RST
przz Mathod : C:\TCANDATANPESTICI . MTH
Cz.:t Method : TUNTCANDATANPESTICY MTH
Sazuence File : C:NTC4N\DATANPESMP.SEQ
zmple Volume : 1.0000 vl Area Reject : 0.000000
ample Amount : 1.0000 Dilution Factor : 1.00

REPORTE DE CUANTIFICACION DE PESTICIDAS ORGANOCLORADOS
PARA LA MUESTRA M6851308BAS.

PROCURADURIA FEDERAL DE PROTECCION AL AMBIENTE
TABLA No. 6.10

LIZLISIS DE SEMIVOLATILES (PESTICIDAS)

EI2C TIEMPO AREA CONCENTRACION NOMERE DEL
= {min) |uv+*sect {ppm) COMPONENTE
i 0.067 1761.54 0.0018
z 0.172 10090, 64 0.0101
K 0.299 380.90 0.0004
4 0.596 10720215.04 10.7202
B 1.000 $3905.44 0.0839
< 3.970 9113.54 0.0091
7 4.137 62522.72 -0.0124  HEXACLOROBENCENQO
8 4.451 1671.59 -0.0072  LINDAKNO
9 4.685 1719.48 0.0017
10 7.246 17983.63 -0.0046  HEPTACLORO
11 14.588 11360.62 0.0114
12 14.656 8859.24 0.0089
13 14.720 9822.06 0.0098
14 14,900 25650.93 0.0257



see .7 Tile : ~RST1A4F.RST, Frinted On Z5/08/07 01:22 PM pay
1ol TIEMPC AREA COLCENTRACION NOMBRE DEL
5 TMAL [uvrsec] COMPQO!IENTE
- 1047 4°F J.001¢
. Lz.28d €271.37 <.00e3
- .5.34% 1£€22.CC 0.001¢
- 15,473 6054, 6% 2.0061
*15.575 3248.53 0.0C32
Z Z2.¢e33 2072.0¢8 0.0021
: L2738 415¢.87 0.0042
.- LT 127,82 -C.0e=l THSRIN
it 15.849 3709.82 0.0037
Z 15,883 861.14 0.000¢9
Z: 16.032 4¢00.23¢ 0.0049
2¢  16.114 20%0.92 0.0021
< 16.199 1523.52 0.0015
Zt 15.288 3060.0¢ 0.0031
e’ 16,358 187,48 0.0032
iz 23,980 1270.28 0.0013
31 24.031 157.485 0.0002
iz 24.480 10221.8% -2.8595  MITOXICLORO
I3 24.756 4287.15 0.0043

£22¥IDO DE HEPTACLORO 10.579




2 Version: 4.1<2F12>
Name : M68cl1308BAS Time : 20G/08/%7 Qi:24 PM

4 Stucy : PESTICIDAS
¢ MLER
: AUTOSYS - 1:A Crznnel @ B A/D m¥Y Range : 1000
: BUILT-IN
0/6
IntsrZsce Serial # : NONE Data Acguisit:cn Time: 17/0G8/97 12:31 AM
/. 0.00 min.
28.4% min.

1.5625 pts/sec

Saw Tata File : C:ATCANDATA3\DATBOOS.RAKW

Resuit File : C:\WINDOWS\TEMP\~RS$T361:. RST

inst Mathod : C:\TC4\DATA\PESTIC] from C:\WINDOWS\TEMP\~RST361A.RST
Eres Mathod : C:\TCA\DATANPESTIC!.MTE

Cal:it Me=thod : C:\TC4NDATANPESTIC].MTH

Seguence File : C:NTCANDATANPESMP, SEQ

Samzie Volume :1.0000 ul Erea Reject : 0.000000
ample Amount : 1.0000 Bilution Factor : 1.060

REPORTE DE CUANTIFICACION DE PESTICIDAS ORGANOCLORADOS
PARA LA MUESTRA_MGBGIBOBBAS .

PROCURADURIA FEDERAL DE PROTECCION AL AMBIENTE
TABLA No. 6.11

ANALISIS DE SEMIVOLATILES (PESTICIDAS)

CICC TIEMPO AREA CONCENTRACION NOMERE DEL
# frain] [uV*sec] (ppm) COMPONENTE
i 0.065 2224.12 0.0022
z 0.182 11740.60 0.0117
: 0.373 883.89 0.000°
4 0.436 840.34 0.0008
! 0.491 261.52 0.0003
€ 0.574 11082550.37 11.0826
7 0.773 1443107.65 1.4431
g 1.012 274573.04 0.2746
¢ 3.861 23427.74 0.0234
10 4.140 9080.20 ~-0.0178 HEXACLOROBENCENO
11 7.084 1265.72 0.0013
iz 7.127 2738.09 0.0027
=3 7.248 77208.22 -0.0008 HEPTACLORO
14 14.594 14928.29 0.014%



bee_l1 File : ~RST361A.RST, Frinted On 20/08/97 01:24 7 Fav
PIC> TIEMPC ARE} CONCENTRACION NOMB=Z DEL
& ‘min] juV sec] COMPCIENTE
ZE Z3.73¢ 20647.60 2.0206
LS Z1.798 £44¢%.85 0.0064
i 14.841 8340.01 0.0083
1€ 24d.964 4747 .88 G.0047
1¢c 15.038 7%¢.79 0.0008
20 Z5.1¢%¢ 1328.8C 0.0013
zl Zi.255 207212 3.0030
ce 1I.34¢ 1865 .24 0.0020
I ZZ.38: 23%5.1¢ C.0024
24 15.537 15206.40 0.0152
25 15.647 470.54 0.0005
2¢ 15.813 7432.07 -0.0678 ENDRIN
27 15,971 14C005.76 0.0140
£ 12.085 3266.09 0.0033
26 15,187 774.47 0.0008
3C 16.268 4432.60 G.0044
31 i6.346 3726.31 0.0037
32 16.386 3722.04 0.0037
33 24.112 1515.53 0.0015
3 24.278 1422.79 0.0014
] 24,531 2629.83 -3.8899 METOXICLORZ
3t 24.7671 5225.78 0.G6052
37 24.832 1333.82 0.0013
1305%9662,27 8.9870C
Missing Component Report
Component Expected Retention {(Calibraticr File)

LINDANO 4,401
EPOXIDO DE HEPTACLORO 10.57¢9



Spoftaare Vers
Samc’e Name
Sampiz2 Number
Operztor
insTrumentc
£utclampler
RacxsVial
intsriace Ser
Delz Time
Eng Time
Sarmc_.:ng Rate
Raw Data File

Resuip File
inst Methed
Proc Method
Cal:ib Method
Sequence File

Sample Volume
Sample Amount

4.1

: M&871308BAS

6
: MLPE

: AUTOSYS -

BUILT-
0/7

ial #

: 28.4

1.5625

TOTOO O

[Serpr—

: NONE
0.00

.0G00
.0000

<2F12>

Ci:2¢ PN

20/08/797
PESTICIDRS

1:2 “rannel A/D mV Range

IN

Data Acgquis:ition Time: 17/08/97 01:42 AM
min.
8 min.

pts/sec

:\TC4\DATAINDATBO11 . RaW

i \WINDOWS\TEMP\~RST1€40.RST

:ANTC4N\DATANPESTIC! from C:\WINDOWS\TEMP\~RST1640.RST
:\NTC4\DATA\PESTIC].MTH

:\TCA\DATA\PESTIC!.MTH

:\NTC4\DATA\PESMP.SEQ

ul 0.003000

1.00

Area Reject
Dilutign Factor

s

REPORTE DE CUANTIFICACION DE PESTICIDAS ORGANOCLORADOS
PARA LA MUESTRA M6871308BAS.
PROCURADURIA FEDERAL DE PROTECCION AL AMBIENTE
TABLA No. 6.12
ANALISIS DE SEMIVOLATILES (PESTICIDAS)
PICO TIEMPO AREA CONCENTRACION NOMBRE DEL

# [min]  [uV*sec) (ppm) COMPONENTE

1 0.063 1887.756 0.0019

2 0.189 11047.70 0.0110

3 0.237 2895.67 0.0029

4 0.290 1611.42 0.0016

5 0.447 238.72 0.0002

3 0.549 1284795483 12.8480

7 0.956 92603.26 0.0926

8 3.967 7876.47 -0.0179  HEXACLOROBENCENO

9 7.207  119161.37 0.0045  HEPTACLORC
10 14.594 7097.99 0.0071
11 14.697 10397.68 0.0104
12 14.83C 9070. 69 0.0091
13 14.865 12404.59 0.0124 )
14 14.964 18037.84 0.0180



wpsult File : ~RSTI1w40.RST, ©rinted On 70/03/97 0i:26 PM Tsjs

PIZQO TIEMPO ARER COMCENTRACION HOMBRE DEL
" imin} fuvrsec} COMPOLENTE
3 i 15,181 2683.85 0.p027
i 15.303 12821 .¢%2 G.Q128
oo 15,383 34C1.01 G.0034
Lt 15.484 3774.2¢ C.003¢e
or i5.57¢ 37938, 4¢% G.0038
iy 15.664 3096.32 C.C0031
. 15.773 5473.12 -0.0683 ENDRIN
27 15.851 6786.07 0.0008
2 15.902 2840.51 0.0028 '
24 15.966 1480.00 0.00i5
2Z 16.036 4987.33 0.0050
2¢ i6.128 3760.08 0.0038
27 16.237 515,33 0.0005
2¢ 16,313 2989.93 0.0030
2% 16.398 1150.81 0.0012
3G 23.927 82c.23 G.0009
31 24.329 7575.30 0.007¢
32 24.568 6551.67 ~-3.8742 METOXICLORC
33 24.772 5360.50 0.0054
13222258.43 8.1274
Missing Component Report
Zomponent Expecred Retention (Calibraticn File)

LINDANO 4.401
ZFQUXIDO DE HEPTACLORO 10.57¢



5.1.6.7 Reporte general de laboratorio de cuantificacidén para compuestos de pesticidas
organoclorados de las muestras: BCOMSB31308BAS, ME83130BBAS, MEB4130BBAS, M6B51308BAS,
M&B6E1308BAS v M6871308BAS.

No. DE MUESTRA No. DE TABLA
BCOMSB31308BAS TABLA No. 7
M&B31308BAS TABLA No. 8
MEB41308BAS TABLA No. ¥
MEBS1308BAS TABLA No. 10
M&86130BBAS TABLA No. 11
MEB71308BAS TABLA No. 12

(tos tablas descritas anteriormente se presentan a continuacion)
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5.1.7 OBSERVACIONES:

5.1.7.1 PREPARACION DE MUESTRAS.

5.1.7.1.1 ESTADO INICIAL DE LAS MUESTRAS :

TABLA Neo. 13

No. DE MUESTRA

ESTADO INICIAL X

BCOM©6831308
M6331308
M6841308
M6851308
M6861308
M6871308

LIQUIDA
LIQUIDA
LIQUIDA
LIQUIDA
LIQUIDA
LIQUIDA

5.1.7.1.2 CANTIDAD DE MUESTRA OBTENIDA DESPUES DE LA EXTRACCION PECT:

TABLA No. 14

No. DE MUESTRA

CANTIDAD DE MUESTRA OBTENIDA

BCOM6831308
M6831308
M63841308
M6851308
M686i308
M6871308

1 LITRO
i LITRO
1 LiITRO
I LITRO
1 LITRO
1 LITRO

5.1.7.1.3 PH DE LAS MUESTRAS ANTES DE LA EXTRACCION CON SOLVENTE:

TABLA No. 15
* No. DE MUESTRA PH INCIAL
BCOM6831308 5.4
M6831308 55
M6841308 54
MGE5E308 5.6
M6361308 53
Mo6871308 5.1
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5.1.7.1.4 PH DE LAS MUESTRAS PARA LA EXTRACCION NEUTRO BASICA:

TABLA No. 16

No. DE MUESTRA

PH NEUTRO BASICO

COMPORTAMIENTODE LA
MUESTRA

BCOM6831308
M6831308
M6841308
M6351308
M6861308
M6871308

113
117
1.6
115
113
114

Poca presencia de precipitado blanco
Presencia de precipiiado blanco
Presencia de precipitado blanco
Presencia de prectpitado blanco.
Presencia de precipitado blanco
Presencia de precipitado blanco.

5.1 7.15.- PRIMERA EXTRACCION CON SOLVENTE ORGANICO (CLORURO DE METILENQ).

TABLA No. 17

DE
IRA,

COMPORTAMIENTO

No. DE MUESTRA | SEPARACION
FASES DE LA

EXTRACCION
BCOM®6831308 Es clara la separacion.
M6831308 Es clara la separacion.
M6841308 Es clara la separacion.
M6851308 Es ¢lara la separacion.
M6861308 Es clara la separacion.
M6871308 Es clara la separacion.

Reaccion moderada y
desprendimiento de gases.
Reaccion  wviolenta  y
desprendimiento de gases.
Reaccion  violema ¥
desprendimiento de gases.

Reaccién  violenta
desprendimiento de gases.
Reaccion  violenta ¥y

desprendimiento de gases.
Reaccion  violemta v
desprendimiento de gases.

PROBLEMAS DE
SEPARACION DEL
EXTRACTO ORGANICO
regular NINGUNO
gran NINGUNO
gran NINGUNO
gran NINGUNO
gran NINGUNO
gran NINGUNO
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5.1.7.1.6.- SEGUNDA EXTRACCION CON SOLVENTE ORGANICO (CLORURO DE METILENO)

TABLA No. 18

mo. DE MUESTRA | SEPARACION DE FASES | COMPORTAMIENTO PROBLEMAS DE
DE LA’ 2DA. SEPARACION DEL
EXTRACCION EXTRACTO QRGANICO
BCOM6831308 Es clara Ia separacion. | Reaccion moderada y poco NINGUNO
desprendimiento de gases..
M6831308 Es clara la separacion.  |Reaccion moderada y poco NINGUNO
desprendimiento de gases.
M6841308 Esclara la separacién. | Reaccién moderada y poco NINGUNO
desprendimiento de gases,
M6851308 Esclara la separacién. | Reaccion moderada y poco NINGUNO
’ desprendimiento de gases.
M6861308 Es clara la separacion, Reaccion moderada y poco NINGUNO
) desprendimiento de gases.
M6871308 Es clara la separacion. Reaccion moderada y poco NINGUNC
desprendimiento de gases,
5.1.7.1.7.- TERCERA EXTRACCION CON SOLVENTE ORGANICO (CLORURO DE METILENQ).
TABLA No. 1%
No. DE MUESTRA | SEPARACION DE | COMPORTAMIENTO PROBLEMAS DE
FASES DE LA 3pa SEPARACION DEL
EXTRACCION EXTRACTO ORGANICO
BCOM6831308 Es clara la separacion. | Reaccion moderada y  poco NINGUNO
desprendimiento de gases.
M6831308 Esclara la separacion. |Reacctéon moderada y  poco NINGUNO
desprendimiento de gases,
M#6841308 Es clara la separacién, |Reaccion moderada y  poco NINGUNO
desprendimiento de gases.
M6851308 Es clara la separacion. [Reaccion  moderada y  poce NINGUNO
desprendimiento de gases,
M6861308 Es clara la separacién, |Reaccion moderada y  poco NINGUNO
desprendimiento de gases.
M6871308 Esclara la separacion. |Reaccion moderada y  poco NINGUNO

desprendimiento de gases.
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TABLA No. 20
No. DE EXTRACTO COMPORTAMIENTCQ RESULTADO
BCOMG6831308BAS Atraviesa 1a columna sin problemas. Extracto transparente sin colot
M6831308BAS Atraviesa la columna sin problemas. Extracto transparente sin color.
M6841308BAS Atraviesa la columna sin problemas. Extracto transparente sin color.
M6851308BAS Atraviesa la columna sin problemas. Extracto transparente sin color.
M6861308BAS Atraviesa la columna sin problemas, Extracto transparente sin color.
M_687l3DSBAS Atraviesa la columna sin problemas. Extracto transparente sin color.

5.1.7.1.9.- CONCENTRACION:

Todos los extractos se concentraron 2 1 ml aproximadamente y se aforaron a 10 ml con metanol. Se almacenaron a
4°C, para su posterior analisis.

5.1.7.2 ANALISIS DE MUESTRA.

5.1.7.2.1 TIEMPO DE RETENCION DE COMPUESTOS INDIVIDUALES ESTABLECIDOS EN EL METODO:

TABLA No. 21
COMPUESTOS TIEMPO DE RETENCION
HEXACLOROBENCENC 4.086
LINDANO 4.401
HEPTACLORO 7.267
EPOXIDO DE HEFTACLORO 10.579
ENDRIN 15.789
METOXICLORO 24.515
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TABLA No. 22

5.1.7.2.2 CONSTRUCCION DE CURVAS DE CALIBRACION:

COMPUESTOS COEFICIENTE DE CORRELACION LINEAL EN
. ECUACION DE 11:k GRADO
HEXACLOROBENCENO 0.97027
LINDANO 0.982927
HEPTACLCRO 0.902872
EPOXIDO DE HEPTACLORO 0.993402
ENDRIN 0.976271
METOXICLORO 0.955669

5.1.8 ANALISIS DE RESULTADOS.

5.1.8.1 ANALISIS CUALITATIVO.

TABLA No. 23

No. DE MUESTRA

ANALISIS CUALITATIVO

BCOM6831308BAS

En e} cromatograma correspondiente se observa muy clara la separacién de algunos
picos que no se localizan en los tiempos de retencion especificados para los compuesios
especificades para el grupo de pesticidas organoclorados, por lo que puede asegurarse
que no existe la presencia de ningune de los compuestos de interés, excepto el campuesto
llamado metoxicloro que sefiala un pico no bien resuelto, que podria indicar la existencia
de una cantidad no considerable.

M6831308BAS

De igual forma que en blanco el cromatograma de esta muestra se presenta de una forma
muy clara y resuelta, indicando que no existe la presencia de ninguno de los compuestos
establecidos en el grupo de pesticidas organoclorados.

M6841308BAS

El cromatograma perteneciente a esta muestra presenta picos bien resueltos en la zona de
analisis para el grupo de interés y deniuestra que el inico compuesto que podria existir
en una cantidad no considerable es el heptacloro.

M6851308BAS

El analisis del cromatograma de esta muestra explica 1a presencia no considerable de los
compuestos de hexaclorobencenc y heptacloro.

M6861308BAS

El analisis del cromatograma de esta muestra explica la presencia no considerable de los
compuestos de hexaclorobenceno y hepracioro.

M6871308BAS

El analisis del cromatograma de esta muestra explica la presencia no considerable del
compuesto de heptacloro.
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5.1.8.2 ANALISIS CUANTITATIVO.

TABLA No. 24

No. DE MUESTRA

ANALISIS CUANTITATIVO

BCOMG6831308BAS Analizando los resultados generados de 1a tabla No. 6 7. se observa que no
existe 1a presencia de ningin compuesto contemplado en este grupo..
M6831308BAS Analizande los resultados generados de 1a tabla No. 6.8, se observa que no
existe la presencia de ningin compuesto contemplado en esie grupo..
M6841308BAS Analizando los resultados generados de la tabla No. 6.9, se observa que no
existe la presencia de ningiin compuesto contemplado en este grupo..
M6851308BAS Analizando los resultados generados de 1a tabla No. 6.10, se observa que no
existe la presencia de ningin compuesto contemplado en este grupo..
M6861308BAS Analizando los resultados generados de 1a tabla No. 6.11, se observa que no
existe Ia presencia de ningin compuesto contemplado en este grupo..
M6871308BAS Analizando los resultados generados de 1a tabla No. 6.12, se observa que no

existe la presencia de ningin compuesto contemptado en esie grupo..
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5.1.9 PROCEDIMIENTO PARA DETERMINACION DE FENOLES.

51.9.1 Las muestras se sometieron al procedimiento de extraccion de constituyentes 1dxicos
{extraccidn PECT) que establece la NOMD53-ECOL/93,-que se presenta en el punto 3.1.

5.1.9.2 A los extractos PECT se les aplicd el método de extraccion del numeral 3.1.1 de extraccion
iguide-liquide en embudo de separacion, puestc gue las muestras se presentaron en fase

acuosa.

5.1.9.3. Se aplicé el método de limpieza del numeral 3.4 en columna de florisil para eliminar la
humedad y las interferencias presentes en las muestras.

5.1.9.4 Para concenirar el extracto orgénico se ulilizé el procedimiente de concentracion con un
equipo de rotavapor que se muestra en el numeral 3.5.2.

5.1.9.5 Se utilizd el método de andlisis del grupe de fenoles descrito en’el punto 4.1, inyectando 1
pl de cada muestra.

5.1.10 RESULTADQS.

Los resultados oblenidos del procedimiento de andlisis del método de fenoles (numeral 4.1} se
presentan a continuacion.,

102



5.1.10.1 CONDICIONES DE OPERACION DEL METODO PARA FL GRUPO
DE FENOLES POR CROMATOGRAFIA DE GASES CON DETECTOR DE
IONIZACION DE FLAMA

CONDICIORES DE CONTROL Y ADQUISICION DEL INSTRUMENTO

Instrumert NMame - AUTOSYS_-_T:A
Expenment Time : 11.50 min

Delay Time . 0.00 min

Run Time . 11.50 min

CONDICIONES DE OPERACIOR DEL INYECTOR
wia N

Temp. InjA

InjA PSS

CONDICIONES DE OPERACION DEL DETECTOR
Detectar & FID

oea e

inlet & PSSI

CONDICIONES DE OPERACION DEL AUTOMUESTREADOR

Imechon AUTO
Iriecton Volume 1.0 pL
Samplng Fate . 1,96250 pts/s
Charne! LA

CONDICIONES DE OPERACION DEL HORNO

Dven Temperatue Progiam
Irahal Temperatuie 50 deg for 2.00 min
Bamp 1 12.0 deg/min to 100 deg. hold tor 0.00 min
Famp 2  15.0 deg/min to 180 deg. hold for 0.00 min

CONDICIONES DE OPERACION DE LA COLUMNA
CRAMATOGRAFICA Y GAS ACARREADOR

Capillary GC

Instrunent AUTOSYSTEH XL
Colunn .
Column Length 6.53 mm ID, 0.5
Carrier Gas
! Flow Rate 12 ml/min {5 PSI)

u
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5.1.10.4 Tabla de tiempos de retencién para los compuestos establecidos en el grupo de fencles.

TABLA Ne. 24.1a
{Se muestra en la pagina siguiente)

5.1.10.4.1 Tablas de los niveles de concentracién vy respuesta de drea para cada uno de los
compuestos gque integran el grupo de fencles para la elaberacién de las curvas de calibracion.

COMPUESTO -No. DE TABLA
FENOL TABELA Ne. 24.1b
O-CRE3QL TABLA No. 24.2
P-CRESOL TABLA No. 243
2,4,5-TRICLOROFENOL TABLA No. 24.4
2,3.4,6-TETRACLOROFENCL TABLA No. 24.5
PENTACLOROFENOL TABLA No. 24.4

{Se presentan en las siguientes paginas)

5.1.10.4.2 Curva de cdlibracién de cada compuesio perteneciente al grupo de fenales,
elaboradas con las tablas de los niveles de concentracion, descritas antenarmente [TABLAS No.
24.1b, 242, 24.3, 244, 26.5 y 24.6}.

COMPUESTO CURVA DE CALIBRACION
FENQL FIGURA Nec. 151
O-CRESOL FIGURA No. 15.2
P-CRESOL FIGURA Ne. 15.3
2.4,5-TRICLOROFENOL FIGURA No. 15.4
2,3,4,6-TETRACLORCFENCL FIGURA No. 15.5
PENTACLOROFENOL FIGURA No. 15.4

(Se presentan en las siguientes pdginas)
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TABLA No. 24.1a

TIEMPOS DE RETENCION DE LOS
COMPUESTOS DEL GRUPC DE FENOLES.

TABLA No. 24.1b

3 Time Component Name
! e 1 2.5676 FEWOL
2 361 G-CRESOL
3 PLRESOL
< 24 5TRICLOROFEMOL
K 234 6-TETRACLOROFERDL
i PEMTALCLOROFENDOL

H Comnarent - FENOL

Single Peab. Companent
2578w

a0z

1 Fesponse : Peal, 2uza

Curve ¢ 15t Order
Scaling 110 Weighting: 1.0
Cahbiation Levels

Lewel Bmeount Pra Henght
i 100000 SIEESH 13 ZFTACEED
2 13.0000 BEZ544 41 403100.25%
3 18.0000 14341 5% 42R13450
4 200000 124960968 SE0114.24
H] 250000 1511804 ©% CERTAZET

:

FIGURA No. 15.1

_EA a4 T Compoment Hame

3863
385 P.CRESOL

J-CRESOL

7039
7751
il 410

245 TRICLOROFEMOL
2346 TETRACLOROFENDL
FPEMTACLORDFENDL

[ Frequered = 0590542
| v = (39594 8) + (53784 20
ORA [E RLIBACIN [EL FENL.

1 4

1300939

Response

050938 e

BO0939

192 242

Vol Adj A

- e BB
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TABLA No. 24.la
TIEMPOS DE RETENCION DE LOS QOM- N
PUESTOS DEL GRUPO DE FENOLES.

TABLA Ro. 24.2

8 Tine Component Nams Component ; 0-CRESOL
1 2576 FEHOL 3 Type : Single Peak Component
Ei DLCR Hl Retention - 3.56Tmin
3 3854 P-CRESOL window 0.00s 3100%
4 7089 2_4.5-TFHCLDREIFENEU]L :
5 7751 234ETETRACLOROFENOL 4] DE CONCENTRACION EN PPM PARA ELABORAR |
§ 10410 PENTACLOROFENOL {A CURVA DE CALIRRACTON DEL O-CRESOL. '
| Relerence
115TD Camp

| Response . Peak Area
{ Curve 1 st Order
1Scaling (10  Weighting: 10

] Calibration Levels
] Level Amount Ares Height
1 150.0000 142995729 E7622963
it 2 175.0000 154174793 €21048.33
W2 200 1000 170471054 €95051.91
4 22560000 189157003 75539586
5 250.0000 1973834 10 T55672.13

FIGURA No. 15.2
#__ Time _Componert Name | R-squared = 0 987145
L7, e | v = (558063) + (5751 9)X

3 3854 P.CRESOL :
4 7093 245TRICLORDFENOL
S5 7751 2345TETRACLOROFEMOL "
£ 10410 PENTACLORQFENOL :
¢

w 2002763

o ;

o

2

0 ‘ H

m H

| 1802763 ;

‘- .

1602763 E

| 5 SIS B AT H

1402763 et i :

; 145.0 170.0 1950 2200 2450 3

Vol Adj Amt ;

: !
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TABLA No. 24.la

TIEMPOS DE RETENCION DE LOS OOM-
PUESTOS DEL GRUPO DE FENOLES.
TABLA No. 24,3

ki Twex  Carmponent MNare Lﬂrnpu werd P-LCRESOL
: 2676 FENCL : Sl Pes Component
D 3561 OCRESOL i IR
3 3864 P-CRESOL i 000 300
K 70%% 24 B TRICLORDFENDL
Tl %Sﬁ‘#:;}féﬁﬁ&ﬂ%‘ﬂFE"GL NIVELES DE CONCENTRACION EN PPM PARA ELABORAR|
- Ehiauiaatl !m CURVA DE CALIBRACION DEL P-CRESOL. :
I"- 10 Corgp
| Response ; Peak Al
1 Curve : 15t Order
| Scalng 1.6 Weighting: 1 0
i Calibration Levels
T ey Level Amaunt Brea Feumhr
% & 1 1500000
¢ Py z 1750000
b 3 200 0000
r s 225 0000 -
! 5 2500000 273 ¥
'
7
t,:
FIGURA No. 15.3
: Compionent Mame F- squwed 0994069 i
£ FEMOL 4 : N
: 561 0.CRESEL {7 - (3564E7) - (5833 78 i
3 - 385 P-LRESOL ; :
(a5 245 TRICLORUFENOL ; ORA TE CRLIBRACTCN [EL P-CRESL.
TR 2 3AETETRACLOROFEMOL : S DR T -
11430 PEMTACLORGFENOL : R R . o o
) N R “/_' -
0 1800530 posrer ~
c R o L
1 8. PR PR I %
5 n RRSPRY R 1 a
2 1600536 — ';° <
; A
a i
! 1400536
120053" - . L R RN UL RN

1450 1700 1950 2200 2450
Vol Adj A

110



TABLA No. 24.la

TIEMPOS DE RETENCION DE LOS OOM-

PUESTCS FENOLES
DEL GRUPO DE TABLA No, 24.4

1 Time Component Name Componerit . 2,4 5-TRICLOROFENGL
1 2576 FENOL Trpe Single Peak Camporent
. 3567 D-CRESOQL Reteman 7 099mn
2854 P-CRESOL WD 000s 300%

| 2.4 5-TRICLOROFENOL - :
: 775 23A6TETRALLOROFENOL  HNTVELES DE CONCENTRACION EN PPM PARA ELABORAR
¢ 1040 FENTACLORGFENGL LA CURVA DE CALIBRACION DEL 2,4 ,5-TRICLOROFENG
Fietetenoe
11570 Carmge
Resporse - Peak Alea
it Cuve . Tst Oider
1 Scaling -1.0  Weighung 1.0

| Calibration Levels
Level Amount Agea Height

: 1 300.0000 FA0E2T 24
I 2 350.0000 97682108
is 3 400 0000 1106324 €9
4 450.0000 132432952

- 5 500 0000

134673362

.

e LGURE MO - L2ed sy,

Ve Component Neme { Requared = 0 951927
T ooh FENOL v 5
o ufa1 OCRESOL Yos (F148760) - (3119 79K

P.CRESOL

2.4 5 TRICLOROFENOL
2,34,6-TETRACLOROFENOL
FEMTACLOROFEMOL

910319 [

71018
240
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TABLA No. 24.1a
TIEMPOS DE RETENCION DE LOS O0M-

PUESTOS DEL GRUPQ DE FENOLES. TABLA No. 24.5
it Tine  Component Name Component : 2,34, 6-TETRACLOROFENQL
1 2576 FENGL Type : Single Peak Component
2 3561 OCRESOL Betention ; 7.75Tmin
) 3 1854 P-CAESOL Window  : 0.00s 300%
’ 4 7.099 2.4 5-TRICLOROFENOL
5 2.3.4.6-TETRACLOROFENDL
[ PEHTACLOROFENOL
LORO
| Erg s
1STD Comp
Reiponse - Peab Z1ea
Curve 15t Ordes
1 5caling 1.0, Weghtng. 1.0
Calibration Levels
3 Amount Aiea Height
1.0000 26697822 98945 23
15000 353898.00 133893 23
3.0000 400086.25 158376 40
50000 48088947 186788 77
80000 485214 45 18E257 N
|
A FIGURA No. 15.5
H Time  Component Name R-squared = 0 994595
1 2576 FENOL . .
R 3561 O.CRESOL Y = (66847 5) + (1791951
K] 3853 P-CRESOL
4 7093 2,4.5-TRICLORDFENOL
5 7.751 2346 TETRACLOROFENOL i
& 10410 PENTACLOROFENOL |
QQ
m 1671379 F
[ n4
O
n.
o}
[ ]
P 1171379
171379 ke
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TABLA No. 24.1a

TIEMPOS DE RETENCION DE LOS COM—
PUESTOS DEL GRUPO DE FENCLES.

TABLA No. 24.6

1] Tine __Component Name % Compmnnnt PEMTACLOROFENDOL
1 2576 FEMOL Type single Feal Compansnt
N 281 O-CRESOL 1 F V0 A G
P 28R4 P-CRESOL SEEnS IO,

4 7095 2,45 TRICLOROFENOL
3

7751 23,46 TETRACLOROFENOL
0410 PENTACL ORBFENDL - NIVELES DE CONCENTRACION EN PPM PARA ELABO

LA CURVA DE CALIBRACION DEL PENTACLOROFENOL.

Hesponw Feak Area
H Curve - 1st Crdet
HScaling 10  Weaghleg: 1.0

Calibration Levels
Level Amount Area Height

50 0000 9280358 26040 53
75.0000 11362299 262314
100.0000 18637953 B2y

150.0000 38222325
200 0000 E10304.23

[ AR K

FIGURA No.15.6

t: Tm‘l": Componen( Name S R‘chEUEd
JETE FEMOL Lt e
%651 OCRESOL §Y=44Mmh(%%ﬂ4.
4854 P-LRESDL CORA [E CALIFRACICN DEL PENIRCLCROFENCL.
7093 24 5TRICLOROFENOL é - DL
7751 2346TETRACLORCFENOL

10.410 PENTACEORBFENDL : -~ -

o Y.

T,

Response

142 182
vol Adj Amt
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5.1.10.5 Cromatogramas del andlisis de fencles para las muestras: BCOMEBIAT, MEB3AT, MEBAAC,
MBEBSAC, MEBEACT y MEB7AC. ’

No. DE MUESTRA CROMATOGRAMA
BCOMEB3AC FIGURA No. 14
MéB3AC FIGURA No. 17
M&BAAC FIGURA No. 18
M&85AC FIGURA No. 19
MEBSAC FIGURA No. 20
Mé&B7AC FIGURA No. 21

{Las figuras descritas anteriormente se presentan a continuacion)
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35.- US. Food and Drug Associglion, Pesticides Analytical Manual {volumen 1), julic de 1985.

36.- U.S. EPA 40 CFR Part 136, "Guidelines Establishing Test Procedures for the Analysis of Pollutants
Under the Clean Water Act; Final Rule and Interim Final Rule and Proprosed Rule”, octubre2s, 1984,

37.- Chau; as.y." Analysis of Chlorinated Hydrocarbon Pesticides in water and wasterwaters”, water
quality Division. Ottawa,canada. 1972,

38.- the Index Merck and Encyclopedia of Chemicals, Drugs and Biclogicals: Merck & Co., Inc.;
RaHway, N. J. USA; Eleventh Edition, 1989. ’

39.- Material Safety Data Sheets {MSDS); Sigma Chemical Co., Fluka Chemie AG., Aldrich Chemical
Co. Inc; 1997

40.- Canadian Centre for Ocupational Healih and Safety { CCINFO DISC); Mars19%7.
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5.1.10.6 Repories de cuantificacién para el grupe de fenoles, obtenidos mediante el software del
sistema cromatografico para las muestras: BCOMSE3AC, MEB3AC, MEBAAC, MEBSAC, MBEBEAC v

MEBTAC.

Neo. DE MUESTRA No. DE TABLA
BCOMSBIAC TABLA No. 24.7
M&BIAC TABLA No. 24.8
MEBAAC TABLA Neo. 24.9
M&BSAC TABLA No. 24.10
MéEBGAC TABLA No, 24.11
M&B7AC TABLA No. 2412

{Las tablas descritas anteriormente se presenian o continuacién)
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5.1.10.6 Reportes de cuantificaciéon paro el grupo de fenoles, abtenidos mediante el software del
sistema cromatografico para las muestras: BCOMSB3AC, MEBIAC, MEBAAC, MEBSACT, MEBSAC v

MeB7AC.

No. DE MUESTRA

BCOMEB3AC
MEB3AC
MéB4AC
M6BSAC
M6BHAC
M&B7AC

No. DE TABLA

TABLA No.
TABLA No.
TAELA No.
TABLA No.
TABLA No.
TAELA No.

247
24.8
249
24.10
241
2412

{Las tablas descriias anteriormente se presenian o continuacion)



Scftware Version: 4,1<2F12>

Sample Name : BCOM683AC Time : 19/11/97 11:26 AM
Sample Number: 1 Study : fenoles
Operator : MLPR
Instrument  : AUTOSYS_- 1:A Channel : A A/D mV Range : 1000
AutoSampler : BUILT-IN -
- Rack/Vial : 0/2
.Interface Serial # : NONE Data Acquisition Time: 7/08/97 09:49 BM
Delay Time - : 0.00 min.
nd Time : 11.4% min,

Sampling Rate : 11,5625 pts/sec

Raw Data File ¢ C:\TC4\DATA3\DATA103D.RAW

Result File : C:\WINDCOWS\TEMP\~RST2550,RST

Inst Method : C:\TC4\FEN1 from C:\WINDOWS\TEMP\~RST2550.RST

Proc Method : C:\TCA\FEN1.MTH

Calib Method : C:\TCA\FEN1.MTH

Sequence File : C:\TC4\DATA\FENMH.SEQ

Sample Volume : 1.0000 ul Area Reject : 0.000000
Sample Amount : 1.0000 Dilution Factor : 1.00

REPORTE DE CUANTIFICACION DE COMPUESTOS DEL GRUPO DE FENOLES
PARA LA MUESTRA BCOM683AC.

PROCURADURIA FEDERAL DE PROTECCION AL AMBIENTE

ANALISIS DE SEMIVOLATILES (FENOLES)

PICO TIEMPC AREA NOMERE DEL CONCENTRACION

g [min] [uV-s) COMPUESTC (ppm)
0 2.576 0.00 FENOL 0.0000
1 2.688 16583.77 0.0166
0 3.561 0.00 O-CRESOL 0.0000
0 3.854 0.00 P-CRESQOL 0.0000
2 7.261 31963.32 2,4, 5-TRICLOROFENQL 57.9361
3 7.429 30267.77 0.0303
4 7.604 4089.97 0.0041
5 7.796 4558.68 2, 3,4, 6-TETRACLOROFE -10.1243
3 7.870 825.75 0.0008
1 10.3%96 96695.41 PENTACLCROFENOL £6.6837
g8 10.590 761.32 0.0008

p 185755.98 114.5480




—_—— . ———————

Result File : ~RST2550.RST, Printed On 19/11/97 11:26 AM

page 2
Missing Component Report
Component Expected Retention (Calibration File)
FENOL 2.576
0-CRESOL 3.561
P-CRESCL 3.854




Software Version: 4.1<2F12>

Sample Name : M6B3AC Time : 1%/11/97 11:30 AM
Sample Number: 1 Study : fenoles

Operator : MLPR

Instrument : AUTOSYS - 1:A Channel : A A/D mV Range : 1000
AutoSampler : BUILT-IN
Rack/Vial 1 0/4

Interface "Serial # : NONE Data Acgquisition Time: 7/08/97 11:22 PM
Delay Time : 0.00 min.

End Time : 11.50 nmin.

Sampling Rate : 1.5625 pts/sec

Raw Data File ¢ C:\TCA\DATA3\DATA103H.RAW

Resvlt File 1 C:\WINDOWS\TEMP\~RST2550.RST

Inst Method 1 C:\TCA\FEN1l from C:\WINDOWS\TEMP\~RST2550.RST

Proc Method : C:\TC4\FEN1.MTH

Calib Method : C:\TC4\FEN1.MTH

Sequence File : C:\TC4\DATA\FENMH.SEQ

Sample Volume : 1.0000 ul Area Reject : 0.000000
Sample Amount : 1.0000 Dilution Factor : 1.00

REPORTE DE CUANTIFICACION DE COMPUESTOS DEL GRUPO DE FENOLES
PARA LA MUESTRA mG83AC..

PROCURADURIA FEDERAL DE PROTECCION AL AMBIENTE
TABLA No. 24.8

PICO TIEMPO AREA NOMBRE DEL- CONCENTRACION
# [min] [uv-s] COMPUESTO {ppm}
0 2.576 0.00 FENOL 0.0000
1 2.704 26998.43 0.0270
0 3.561 0.00 O-CRESOL 0.0000
2 3.776 123.85 P-CRESOL -60.4609
3 7.265 34559.12 2,4,5-TRICLOROFENOL 58.7681
4 7.431 33204.01 0.0332
5 7.537 3941.03 0.0039
6 7.606 1251.80 ¢.0013
7 7.797 2578.92 2,3, 4, 6-TETRACLOROFE -10.1939
8 7.879 1480.36 0.0015
9  10.393 42908.73 PENTACLOROFENQL 51.7803
10 10.526 817.98 0.0008

147864.23 38.9612




P

Result File : ~RST2550.RST, Printed On 19/11/97 11:30 AM

Missing Component Report

Component Expected Retention (Calibration File)
FENOL 2.576
C-CRESQCL 3.561

page 2




Software Version: 4.1<2F12>

Sample Name : M6B4AC Time : 19/11/97 12:18 BM
Sample Number: 1 Study : fenoles

Cperator ¢ MLPR

Instrument : AUTOSYS - 1:A Channel : & A/D mV Range : 1000
Autcsampler : BUILT-IN
Rack/Vial : 0/6

interface Serial # : NONE Data Acgquisition Time: 8/08/97 12:55 AM
Delay Time : 0.00 min.

End Time : 11.50 min.

Sampling Rate : 1.5625 pts/sec

Raw Dataz File : C:\TC4\DATA3\DATAI103L.RAW

Result File : C:\WINDOWS\TEMP\~RST2550.RST

Inst Method : C:NTC4A\FEN1 from C:\WINDCWS\TEMP\~RST2550.R5T

Proc Method : C:\TC4A\FEN1.MTH

Calib Method : C:\TCA\FEN1.MTH

Sequence File : C:\TC4\DATA\FENMH.SEQ

Sample Volume. : 1.0000 ul Area Reject : 0.000000
Sample Amount : 1.0000 Dilution Factor : 1.00

REPORTE DE CUANTIFICACION DE COMPUESTOS DEL GRUPO DE FENOLES
PARA LA MUESTRA M6B4AC.

PROCURADURIA FEDERAL DE PROTECCION AL AMBIENTE
TABLA No. 24.9

"ICC TIEMPO ARER NOMBRE DEL CONCENTRACION

§ [min] [uV-s] COMPUESTO {ppm)
1 2.481 19587.05 0.0196
0 2.576 0.00 FENOL 0.0000
2 2.653 24418.50 0.0244
3 3.368  129878.25 0.1292
0 3.561 0.00 O-CRESOL 0.0000
4 3.780 2904.22 P-CRESOL -59,9892
5 7.269 37478.62 2,4,5-TRICLORCFENOL 59.7040
6 7.434 30985.33 0.0310
7 7.547 19351.68 0.0194
8 7.806 2503.36 2,3, 4, 6-TETRACLOROFE -10.1966
9 7.885 1297.46 0.0014

10 10.302 7061.00 0.0071

P11 10.292 70174.86 PENTACLOROFENOL 59.3353

12 10.606 299.53 0.0003



Result File : ~RST2550.RST, Printed On 19/11/97 12:18 PM page 2

FICO TZEMPO AREA NOMBRE DEL CONCENTRACION
= -min] [uv-s5) COMBUESTO (ppm}
346039.87 49.0864

HMissing Component Report

Jomponent Expected Retention (Calibration File!
FINOL 2,578
C-ZRESOL 3.56l




Software Version: 4.1<2F1i2>

Sample Name : MEBSAC Time 29/511/78° 220 oM

Samzie Number: i S5tudy : fencles

Operator ¢ MLER

Instrument : AUTOSYS - 1:4 Channel : 3 A/D mV Range : 1000

AutoSampler : BUILT-IN

Rack/Vial 0/2Q

Interface Serial 4 NONE Data Acquisition Time: 11/08/97 02:30 pM

Delay Time .00 min.

End Time 11.50 min.

Sampling Rate 1.5625 pts/sec

Raw Data File : C:\TC4\DATA3\DATA1040.RAW

nesLlt File : C:\WINDOWS\TEMP\~RST2550.RST

Inst Method ¢ C:\TC4\FEN] from C:\NINDOHS\TEMP\~RST2550.RST

froc Method ! C:\TC4\FEN1.MTH

Calit Method : C:\TC4\FEN]1.MTH

Sequence File : C:\TCd\DATA\FENMH.SEQ

Sample Volume 1,0000 ul Arez Reject : 0.003000

Samplie Amount 1.0000 Dilurion Factor 1.00
REPORTE DE CUANTIFICACION DE COMPIESTOS DEL GRUPOQ DE FENOLES

PARA LA MUESTRA M&684AC,

PROCURADURIA FEDERAL DE PROTECCION &L AMEBIENTE

ZIC0O TIEMPO
& [minj

TABLA No. 24.10
AREA NOMBRE DEL CONCENTRAZION
[uV-sj COMPUESTOQ {ppm)
17470.70 FENOL -0.28¢%4
0.00 O-CRESOL 0.00¢
0.00 P-CRESOL 0.0022
30143.1¢ 2,4, 5-TRICLORGFENO, 57,3524
6838.82 0.0088
27635.24 0.027¢
2680.93 2,3, 4, 6-TETRACLOROFE -10.1904
25968.10 PENTACLORCFENOT 37.0B¢:
2048.11 0.00z2C
112785.07 £3.998"

!ﬁssing Component Report




Resui: File : ~RST2550.RST, Printed On 19/11/97 12:20 BM

Comgponent Expected Retention (Celibration File;
D-CRESOL 3.561
P-CRES0L 3.854




gofrware Version: 4.1<2F12>

Sample Name
Sample Number:
Operator

Instrument
AuroSampler
Rack/Vial

Interface Serial #

Pelav Time
End Time
Sampling Rate

Raw Data File
Result File
Iinst Method
proc Mathod
Calib Method
Seguence File

Sample Volume
Sample Amount

: M6BBAC Time 18/11/8%  12:27 PM
1 Study : fenoles
: MLPR
: AUTOSYS -_1:A Channel : =~ A/D m7 Range : 1000
: BUILT-IN
0/8
. NONE Data Acquisition Time: 8/08/87 02:27 AM
: 0.00 min.
11.48 min.
1.5625 pts/sec
+ C:\TC4\DATA3\DATAI03Z.RAW
1 C:\WINDCWS\TEMP\~RST2550.RST
. C:\TC4\FEN1 from C:\WINDOWS\TEME\~RST2550.RST
: C:\TCA\FENI1.MTH
: C:\TCA\FEN].MTH
: C:\TC4\DATANFENMH.SEQ
1.0000 ul Area Reject : 0.000000
1.0000 Dilution Factor .00

REPORTE DE CUANTIFICACION DE COMPUESTOS DEL GRUPO DE FENOLES
PARA LA MUESTRA M6BGAC.

PROCURADURIA FEDERAL DE PROTECCION AL AMBIENTE

TABLA No. 24.11

ANLLISIS DE SEMIVOLATILES (FENQLES)

EZCO TIEMPO AREE NOMBRE DZL CONCINTRACION
8 fmin] [uV-s] COMPUESTC {ppm;
H 2,633 62436.03 FENOL 0.4€57
2 3.346 769¢2.53 2.077C
3 3.456 45153.48 O-CRESOL -£3,1722
3 3.767 3377.,48 P-CRESOL -29,20601
5 7.254 33275.70 2,4, 95-TRICLCRCIENOL 28,3507
£ 7.360 5300.74 0.0053
E 7.420 18585 ,67 0.018¢
3 7.532 5571.49 0.005%6
a 7.790 2038.04 2,3,4,6-TETRRTCLOROFE -20.2130
i0  10.378 35925, 14 PENTACLOROFENOL 4%.8453
i1 10,041 2029.02 5.9020
290684 .32 -50.5181




Result File : ~RST2550.RST, Printed On 19/11/97 12:27 PM page 2

Misgins Component Report
Comzonent Expected Retention (Calibration File




- S —— s~y

Software Version: 4.1<2F12>

Sample Name : MEBTAC Time 19710757 1z2:22 P
Sample Number: 1 Study : fenoles

Operator : MLPR

Instrument : AUTOSYS - 1:A Channel : 2 A/D mV Rangz : 1000
AutoSampler : BUILT-IN

Rack/Vial : 0/10

Interface Serial # : NONE Data Acquisition Time: B8/08/9¢” (2:39 aM
Delay Time : 0.00 min.

£nd Time : 11.50 min.

Sampling Rate : 1.5625 pts/sec

Raw Data File : C:\TCINDATA3I\DATAIOQ2T.RAKW

Result File : C:\WINDOWS\TEMP\~RST2550,RST

Inst Method : C:\TCANFEN] from C:\WINDOWS\TEMP\~RST2SE0 RET

“roc Mesthod v C:NTCANFENI .MTH

Calib Method : C:\NTCANFEN1.MTH

Sequence File : C:\TC4\DATA\FENMH.SEQ

Sample Volume 1.0000 ul Area Rejerct : ©.00000%0
Sample Amount : 1.0000 Dilut:on Factor 1.00

REPORTE DE CUANTIFICACION DE COMPUESTOS DEL GRUPO DE FENOLES
PARA LA MUESTRA M687AC.

PROCURADURIA FEDERAL DE PROTECCION AL AMBIENTE
TABLA No. 24,12

1CO TIEMPO ARER NOMBRE DEL CONCENTRACION
# fmin] [nv-s) COMPUESTO {pom)
1 2.625 32342.74 FENOL -2.023°"
2 2.703 9840.18 °.006e
0 3.561 0.00 O-CRESOL £.000C
3 3.782 1293.15 P-CRESCL -€5.2E25
4 7.266 40407.93 2,4,5-TRICLOROFENQOL 6C.642¢
5 7.458 57798.14 0.0578
6 7.7%7 1822.74 2,3,4, e-TETRACZLOROFE -10.220¢
7 10.319 B473.47 €.0085
g 10.388 37624 .82 PENTACLOROFENOL 5C.31e2
5 10.605 2271.18 3.06023
16 10.669 578.78 £.000¢

b 192453.12 40.5173

Y




" R2sult File : ~RS8TZ550.RST,

. “25s5ing Component Report

‘Iimpanent Expected Retention

I-TRESQL 3.3

Printed On 19/11/97

12:32 2M Dage 2

e J—




5.1.10.7 Reporte general de laboratorio de cuantificaciéon para compuestos del grupo de fenoles
de las muestras: BCOMSB3AC, MEBIAC, MEBAAC, MEBSAC, MEBLAC v MEBTAC.

No. DE MUESTRA No. DE TABLA
BCOMSB3AC : TABLA Neo. 25
MEB3AC TABLA No. 26
MéB4AC TABLA No. 27
Mé&BSAC TABLA No. 28
Mé&BSAC TABLA No. 29
MEB7AC TABLA No. 30

[Las 1ablas descritas anferiormente se presentan a continuacion)
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5,1.11 OBSERVACIONES:
5.1.11.1 PREPARACION DE MUESTRA
NOTA: LAS MUESTRAS ANTERIORES PREPARADAS PARA EL  ANALISIS DE

PESTICIDASORGANOCLORADCS FUERON PREPARADAS NUEVAMENTE PARA CONTINUAR CON
EL ANALISIS DE COMPUESTOS FENOLICOS,

51.11.1.1 ESTADO INICIAL DE LAS MUESTRAS :
TABLA No. 31
No. DE MUESTRA ESTADO INICIAL
BCOM®6831308 LIQUIDA
M6831308 LIQUIDA
M6841308 LIQUIDA
M6851308 LIQUIDA
M6861308 LIQUIDA
M6871308 LIQUIDA

5.1.11.1.2 CANTIDAD DE MUESTRA OBTENIDA DESPUES DE LA EXTRACCION NEUTRA-BASICA:

TABLA No. 32
No. DE MUESTRA CANTIDAD DE MUESTRA APROXIMADA
BCOM®6831308 1 LITRO
M6831308 1 LITRC
M6841308 1LITRC
M6851308 1LITRO
M6861308 1LITRO
M6871308 1 LITROC

5.1.11.1.3 PH DE LAS MUESTRAS ANTES DE LA EXTRACCION CON SOLVENTE 0RGANICO (CLORURO DE
METILENO).

TABLA No. 33
No. DE MUESTRA PH INCIAL
BCOMG831308 11.5
M6831308 1.7
M6841308 11.6
M6851308 11.5
M6361308 11.3
M6871308 11.4
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5.1.11.1.4 PH DE LAS MUESTRAS PARA LA EXTRACCION ACIDA;

TABLA No. 34

No. DE MUESTRA

PH NEUTRO ACIDO

COMPORTAMIENTO DE LA
MUESTRA

BCOMG6831308

M6831308
M6841308
M6851308
M6861308
M6871308

32

34
31
32
33
3.4

Disminucion de la presencia de
precipitado blanco.

Poca presencia de precipitado blanco.
Poca presencia de precipitado blanco.
Poca presencia de precipitado blanco.
Poca presencia de precipitadoe blanco.
Poca presencia de precipitado blanco.

5.1.11.15 PRIMERA EXTRACCION CON SOLVENTE ORGANICO (CLORURO DE METILENO),

TABLA No. 35
No. DE MUESTRA | SEPARACION DE | COMPORTAMIENTQ PROBLEMAS DE
FASES DE LA IRa. SEPARACION DEL
EXTRACCION EXTRACTO ORGANICO
" BCOM&6831308 Es clara la separacidn. | Reaccidn casi nula y poco NINGUNO
desprendimiento de gases.
M6831308 Es clara la separacion. |Reaccidbn moderada y  poco NINGUNO
desprendimiento de gases.
M6841308 Es clara la separacion. [Reaccion moderada y  poco NINGUNO
desprendimiento de gases.
M6851308 Es clarala separacion. |Reaccion moderada y  poco NINGUNO
desprendimiento de gases.
M6861308 Es clara la separacion. |Reaccidon moderada y  poco NINGUNO
desprendimiento de gases.
M6871308 Es clarala separacién. |Reaccion moderada y  poco NINGUNO
desprendimiento de gases.
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5.1.11.1.6 SEGUNDA EXTRACCION CON SOLVENTE ORGANICO (CLORURC DE METILENQ)

TABLA No. 34
No. DE MUESTRA | SEPARACION DE FASES | COMPORTAMIENTO PROBLEMAS DE
DE LA 204, SEPARACION DEL
EXTRACCION EXTRACTO ORGANICQ
BCOM6831308 Esclara Ja separacion. | Reaccién  moderada y  poco NINGUNO
desprendimiento de gases.
M6831308 Es clara laseparacién. | Reaccion moderada y  poco NINGUNO
desprendimiento de gases.
M6841308 Es clara la separacion. | Reaccion moderada y  poco NINGUNO
desprendimiento de gases,
M6851308 Es clara la separacién. Reaccion moderada- y  poco NINGUNO
. desprendimiento de gases. .
M6861308 Es clara la separacion. Reacciéon moderada y poco NINGUNO .
desprendimiento de gases.
M6871308 Es clara la separacién, | Reaccion moderada y  poco NINGUNO
desprendimiento de gases.

5.1.11.1.7 TERCERA EXTRACCION CON SOLVENTE ORGANICO (CLORURO DE METILENQ).

TABLA No. 37
No. DE MUESTRA | SEPARACION DE COMPORTAMIENTO PROBLEMAS DE
: FASES DE LA 3ra. SEPARACION DEL
EXTRACCION EXTRACTO ORGANICO
. BCOM®6831308 Es clara la separacion. |Reaccion casi nula y poco NINGUNO
desprendimiento de gases.
M6831308 Es clara la separacion. [Reacciéon casi mula y poco NINGUNO
desprendimiento de gases.
M6841308 Es clara la separacion. [Reaccion casi nula y poco NINGUNO
desprendimiento de gases.
M6851308 Es clara la separacion. |Reacciéon casi nula y poco NINGUNO
desprendimiento de gases.
M6861308 Es clara la separacion. |Reaccion casi nula y poco NINGUNOC
desprendimiento de gases,
M6871308 Es clara la separacion, {Reaccion casi nula y poco NINGUNO
desprendimiento de gases.
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5.1.11.1.8.- LIMPIEZ A DE LOS EXTRACTOS EN COLUMNA DE FLORISIL;

TABLA No. 38
No. DE EXTRACTOQ COMPORTAMIENTO RESULTADO
BCOMG683AC Atraviesa la columna sin problemas. Extracto transparente sin color.
M683AC - Atraviesa la columna sin problemas, Extracto transparemte sin color.
M684AC Atraviesa la columna sin problemas. Extracto transparente sin color.
M685AC Atraviesa la columna sin problemas. Extracto transparente sin color.
M686AC Atraviesa la columna sin problemas. Extracto transparente sin color.
MEBTAC Atraviesa la columna sin problemas. Extracto transparente sin.color.

5.1.11.1.9.- CONCENTRACION:

Todos los extractos se concentraron a 1 ml aproximadamente y se aforaron a 10 ml con metanol. Se almacenaron a
4°C, para su posterior analisis.

5.1.11.2 ANALISIS DE MUESTRA.

5.1.11.2.1 TIEMPO DE RETENCION DE COMPUESTOS INDIVIDUALES ESTABLECIDOS EN EL METODO:

TABLA No. 39
COMPUESTOS TIEMPO DE RETENCION

FENOL 2.576
O-CRESOL 3.561
P-CRESOL 3.854
2,4,5-TRICLOROFENOL 1.099
2,3,4,6-TETRACLOROFENOL 1751
PENTACLOROFENOL 10.410
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5.1.11.2.2 CONSTRUCCION DE CURVAS DE CALIBRACION:

TABLA No. 40
COMPUESTOS COEFICIENTE DE
CORRELACION LINEAL EN EC. DE 1Er. GRADO
FENOL 0.990542
O-CRESOL 0.987145
P-CRESOL 0.994069
2,4,5-TRICLOROFENQL 0.951927
2,3,4,6-TETRACLOROFENOL 0.994595
PENTACLOROFENOL 0.957929
5.1.12 ANALISIS DE RESULTADOS.
5.1.12.1 ANALISIS CUALITATIVO.
TABLA No. 41
No. DE MUESTRA ANALISIS CUALITATIVO
BCOMS683AC Se observa una gran respuesta de la matriz y posteriormente pequeiias respuestas que
dan informacion de la posible presencia del compuesto pentaclerofenol y de algunos
contaminantes.
M683AC Las respuestas que presenta esta muestra son similares a las del blanco
' (BMCOM6E831308), solo que en menor proporcion.
M684AC Las respuestas que presenta esta muestra son similares a las del blanco
(BMCOM®6831308), sélo que en menor proporcion.
M6BSAC Las respuestas que presenta esta muestra son similares a las del blanco
(BMCOM®6831308), s6lo que en menor proporcion.
M686AC Las respuestas que presenta esta muestra son similares a las del blanco
(BMCOM®6831308), sélo que en menor proporcion.
M687AC Las respuestas que presenta esta muestra son similares a las del blanco
(BMCOMG6831308), solo gue en menor proporcion.

14t




5.1.12.2 ANALISIS CUANTITATIVO.

TABLA No. 42

No. DE MUESTRA

ANALISIS CUANTITATIVO

BCOM683AC

Analizando los resuitados generados de 1a tabla No. 24.7 se observa la
presencia de los compuestos 2,4,5-Triclorofenol y Pentaclorofenol en una
cantidad no considerable. ’

M683AC

Anaiizando los resultados generados de la tabla No. 24,8 se observa la
presencia_no considerable del compuesto 2,4,5-Triclorofenol.

M684AC

Analizando los resultados generados de la tabla No. 24.9 se observa la
presencia_no considerable del compuesto 2,4, 5-Triclorofenol.

M685SAC

Analizando los resultados generados de la tabla No. 24.10 se observa que no
existe la presencia de ninguno de los compuestos establecidos en el grupo de
fenoles.

M636AC

Analizando los resultados generados de |a tabla No, 24.11 se observa la
presencia de los compuestos fenol y 2,4,5-Triclorofencl enuna cntidad no
considerable. )

M687AC

Analizando los resultados generados de {a tabla No. 24.12 se cbserva la
presencia no considerable del compuesto 2,4,5-Triclorofenol.
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5.2 CONCLUSIONES:

1.-De acuerdo con el objetivo planteado en el punto 5.1.2.1 de esta parte experimenial, acerca
de identificar los picos caracteristicos de los compuestos que integran el grupo de pesticidas
organoclorados (Hexaclorobenceno, lindano, Heptacloro, Epoxide de Heptacloro, Endrin vy
Metoxiclore), asi como los compuestos que infegran el grupo de fenoles [Fenol, o-Cresol, p-Cresol,
2.4,5 Triclorofencl, 2.3.4,6 Tefraclorofenol y Pentaclorofenol} y establecer los tiempos de retencidn
para cada uno de los compuestos v de acuerde con’los crematogramas tipicos de los
compuestos establecidos en los grupos de pesiicidas organoclorados [figura No. 4] v fenoles
(figura No. 13), se concluye que, bajo las condiciones establecidas en los procedimientos de los
métodos de pesticidas organoclorados [numeral 4.2.9) y fenoles (numeral 4.1.9) la separacién de
los compuestos comespondientes para cada grupo, es completay resvelta, por lo que hace que
estos procedimientos sean confiables en cuanto a la separacién e ideniificacion de los
compuestos gue se encuentran tanto en el grupo de pesticidas organoclorados como en el de
fenoles.

2.-Anolizands la tabla No. 22 dende se presentan los coeficientes de comelacién lineal de las
curvas de calibracién de los compuesios del grupo de peslicidas organoclorados: cbtenidos de
las figurass No. 6.1a, 6.2, 6.3, 4, 65y 6.6, para los compuestos de hexaclorobenceno, lindano,
heptacloro, epdxido de heptacloro, endrin, y meloxicloro respectivamente, se observa que se
encuentran dentro det range de aceplacion que va desde 1 hasta 0.97, exceplo para los
compuestos de heptaciore y metoxicloro guienes presentan un coeficiente de correlacién de
050 y 0.96 correspondientemente, por lo que se concluye gue, las curvas de calibracion
construidas con los valores en relacién de volumen para cada compuesto {tabla No. 5.7}, son
aceptables para los compuestos de hexaclorobenceno, lindano, epdxido de heptacloro vy
endrin, pero no lo son para los compuestes de heptacloro y meioxicloro, por lo que dependiendo
del andiisis cuantitativo de las muestras, si se presenton concentraciones mayores al ultimo nivel
{nivel 5) de concentracién utilizado para la elaboracidn de las curvas de calibracién (Tabla No.
5.6) es necesarlo repetir la preparacién de los estdndares de referencia y elabeoracién de curvas
de calibracion, cuidando gue el material de vidrio este perfectamente limpio, utilizar reactivos
grado pesticida mejorar los procedimientos de enjuagado de la jeringa, toma e infroducciéon de
estandares de referencia cerificados a los viales comespondientes y medida de inyeccidn.

3.- Con relacién o la tabla No. 40, la cual muestra los coeficientes de comelacién lineal de los
compuestos perfenecientes al grupo de fenoles (fenol, o-crescl, p-cresol, 2,4,5 triclorofenol, 2,.3.4,6-
tetraclorofencl y pentaclorofencl), obtenidos de tas figuras No. 15.1, 15.2, 153, 154, 155y 15.6
respeclivamente, se observa que los valores se encuenfran dentro del intervaio de confianza
pora los compuestos: fenol, o-cresol, p-cresol, 2.3.4,6tefraclorofencl, no asi, para los compuestos
de 2,4,5 friclorofencl y pentaclorofencl, quienes reportan valeres de coeficients lineal de 095y
0.96 respectivamente, por lo tante se concluye que, la preparacién de los estandares de
referencia vy la elaboracidén de las curvas de calibracién perienecientes a los compuestos del
grupo de fenoles tendrdn que repefirse, si las muestras onalizadas cuantitativamente rebasan la
concentracién establecida en el nivel 5 de la tabla No. 5.2, asegurdndose de utilizar material de
vidio que este perfectamente limpio, emplear reactivos grado pesticida, mejorar los
procedimientos de enjuagado de la jeringa, optimizar la toma e infroducir los estdndares de
referencia cerfificados a los viales corespondientes y medida de inyeccién.

Tomando en cuenta lo descrito anteriormente, se concluye que, la construccidn de curvas de
calibracién para los métodos de pesticidas organoclorados y fenoles, establecidos en el objetivo
5.1.22. con el andlisis de diferentes niveles de concentracién, para mezclas de estandares
certificados, en proporcion de volumen establecidos en las tablas No. 5.7 y 5.3 respectivamente,
son aceptables. pero se debe tener exiremados cuidados en el manejc de estandares
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cerfificados, debido a que enla preparacién de mezclas esios pueden suffir evaporacién al ser
colocados en la matrz donde se tfrabaja, {para el andlisis de pesticidas organoclorados y fenoles
se ulilzd metancl}, o afectarse por contaminacion,

Por lo que jambién se propone trabajar con mezclo de estandares de referencia cerfificados y
minimizar de esta manera los efectos de evaporacién y contaminacion.

4.~ Asl mismo haciende mencién al objetivo mostrado en el numeral 5.1.2.3 en el que se establece
la preparacién de muestras para evilar interferencias y/o contaminacion, analizando los
cromatogramas de las muestras  BCOME831308BAS ME83130BBAS M6&841308BAS M6EB51308BAS
M6861308BAS v MBT71308BAS {figuras No. 7, 8, 9. 10, 11 y 12 comespondientemente], se establece
que todos presentaron al inicio picos no resuelios, asi como la presencia de picos definidos a lo
targe del tiempo de andlisis, pero no identfificados dentro de los compuestos establecidos en el
grupo de pesticidas organoclorados.

En el caso de todos los cromatogramas, resultados del andlisis de los compuestos fendlicos para
1as muestras BCOMSB3AC, MéB3AC, MESAAC, MEBSAC, MEBSAC vy MEBTAC (figuras No. 16, 17, 18,
19, 20 y 21). se observa que la matriz [metanel) tiene una gran respuesta, llegando casi al tiempo
de retencién del o-cresol, después continda con pequefias sehales, localizandese una de ellas en
el tiempo de retencién del pentaclorofenol y las demds pueden considerarse como ruido
slactrénico o pequefias cantidades de olros compuestos,

Por lo que se concluye que la preparacién de muestras es aceplable, debide a que ningun pice
imterfrié con ofro especifico de los compusestos establecidos en los método del grupo de
pesticidas organoclorados y fenoles.

5. Por ofro lado analizande los tablas No. 6.7, 68, 610, 611 y 612 pertenecientes a los reportes
de cuanfificacién de compuestos de pesticidas organcclorados  para las  muestras:
BCOMSB31308BAS M683130BBAS MEBS1308BAS MEBS130BBAS y M687130BBAS respectivamente, las
cuales reporian que no existe la presencia de ningun compuesto establecido en el grupo de
pesticidas organoclorados de este manual, dato que se confirma en el reporte general de
cuaniificacion del laboratorio para el grupo de pesticidas erganoclorades [tablas No. 7.8,10, N
y 12 respectivamente}, en el que se afecta la concentracién obtenida en la curva {columna 5 de
las tablas No. 8, 10, 11 y 12) por laresta de tos valores de la respuesta del blanco {columna 6de
las tablas mencionas anteriormente}; ¥ fingimente por la multiplicacidén del factor de
concentracion

Lo muestra M6841308 que se reporta en la tabla No. 6.9, establece la presencia del compuesto
epodxido de heptacloro (0.003 ppm|, cantidad que se consigera despreciable cuando se altera
por la resta del valor del blanco para este compuesto que es de O y por el la multiplicacién det
factor de concentracidn (0.00003); procedimientos que se estima en la tabla No. ¢
comparandola con la cantidad del limite mdaximo permisible que es de 0.008 ppm {takla No. 5.4}.
Anglizande de la misma forma los reportes de cuaniificacién para compuestos del grupo de
fenoles, elaborados mediante el software de! sistema cromatografico {tablas No. 25, 26, 27, 28, 29
y 30}, comespondientes a las muestras: BCOMEBIAC, MEB3AT, MEBAAC, MEBSAC, MEBEAC ¥y
M&BTAC, las cuales establecen la presencio de los compuestos de 2.4.5-riclorofencl y
pentaclorofenc! en todas las muestras: estos datos fueron trasladados a el reporte general de
cuantificacion del laboratorio para el grupo de fenoles {concernientes a las tablas No. 25, 26, 27,
28, 29 y 30}, en el que también los valores obtenidos en la curva fusron procesados por la resta
de los valores del blanco (BCOMé83} y afectados por el factor de concentracién ocasionando
que los valores obtenidos iniciaimente de los reportes de cuantificacion astimados por el software
del sistema cromatogréfico se minimizaran hasta canfidades poco consideradas, si comparamaos
el dalc mas grande obtenide en todas las muestras analizadas para el compuesto 2,4.5-
riclorofenci, que es de 00271 ppm, perteneciente a la muesira MEB7AC ({tabla No. 30), con la
concenfracion ménima permisible {tabla No. 5), que es de 400 ppm. Para el compussto
pentaclorofencl, el dato mds grande reportado en la tabla No. 25, valor procedente del reporie
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de cuantificacién de la muestra BCOMEB3IAC, (tabla No. 24.7) que es de &6.68 ppm, ¥ que 5
modificado también por el factor de concentracidn, dando como resultade final fa minimizacién
de esta concentracion siendo esta de 0.4468 ppm, y comparada con la concentracion maxima
permisible {iabla No. 5}, que es de 100 ppm.

Es imporionte mencionar que e! valor mds alfo de concentracién del compuestio pentaclorofenol
obtenido en las muestras analizadas, se reporta en el blanco de andlisis (RCOMEB3AC), por lo que
se supone gue este, se contominé con el material de vidrio en dende se almaceno, en todo el
procedimiento de preparacion de muestras.

Haciendo referencia a lo mencionado en el objelive 5.1.2.3 de determinar cuantitativamente fos
compuestos establecidos en el grupoes de pesticidas organoclorados y fenoles y de acuerdo con
lo analizado en los pérrafos del punto 5, se concluye que, bajo las condiciones establecidas en el
procedimiento del método de pesticidas organoclorados y con la curva de cdlibraciédn
elaborada para este método si es posible caracterizer los compuestos que integran el grupo de
pesticidas organoclorados, puesto que, sdlo existe la presencia del compuesto de epdxido de
heptacloro v las curvas de calibracién que salen fuera del rango de aceptacidn son las de los
compuestos de heptacloro y metoxicloro.

Para la determinacion de los compuestos del grupo de fenoles y con respecto a lo descrito en los
ultimos pdrrafos de punto 5, se concluye que bdajo las condiciones establecidas en el
procedimiento del método de fenoles y con la curva de calfibraeién construir para este método,
si s posible caracterizar los compuestos que integran el grupo de fenoles, por que aun cuanda
los compuestos presentes en las todas las muestras fueron el 2,4,5friclorofenol y pentaclorofencl,
los valores reporiados se encuentran por de bajo del maximo nivel {nivel 5 de las tabla No. 5.6 y
5.2 respectivamente). Ademas se concluye que, la presencia de los compuestos 2.4, 5-friclorofencl
y pentaclorofencl en el blanco, indican un problema de contaminacion en el andlisis de las
muestras, por lo que se propone, tener un procedimiento de preparacidn de muestras mas
cuidadoso contemplandao los siguientes aspectos: utilizar la campana de extraccion, etiquetar
todas las sustancias con datos de concentracion, fecha y nombre de la persona que prepars la
solucion, verificar que todo el material de vidrio este completamente limpio y utilizar reactivos
grade pesticida.

4.- Por Uitimo de acuerdo con la intfroduccion del presente trabajo, que hace referencia a el
problema de la generacién de residuos peligresos en México y de la condicidon gue existe por
regular la cantidad de compuestos generados, se origina la necesidad de determinar los
compuestos toxicos que hacen a un residuo peligroso, para cumplr con la normatividad
ambiental vigente, y alos resultados obtenidos en la parte experimental con la aplicacién de los
procedimientos y métodos propuestos este manual, se concluye, que este manual confiene la
informacidn necesaria para determinar compuestos organicos no purgables, especificamente los
conlemplados en los grupos de pesticidas organcclorados y fencles, establecides en la NOM-052-
ECQOL/93, a partir del procedimiento de extraccidn para compuestos toxicos [procedimiento
PECT), descrito en la norma NOM-053-ECOL/93, para muestras ambientales como se menciona en
el objetive genera! (numeral 5.1.1}.
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ANEXO 1.

PROCEDIMIENTO SIMPLIFICADO PARA LLEVAR A CABO LA PRUEBA
DE EXTRACCION (PECT).

1 COMIENZO

2~
LIQUIDOS
A TOME UNA PARTE
. DE LA MUESTRA. SEPARE EL LIQUIDO DEL
LIQUIDO SOLIDO USANDO FILTRO
DE FIBRA DE VIDRIO DE
J‘Sﬁi’;“a’fﬁ 0.6-0.8 NACRAS.
SOLIDO USANDO | <05% CUALESEL% | »o59%
DE SOLIDOS EN
FILTRO DE FIBRA E1. RESIDUO?
DE VIDRIO DE 0.6
-0 8 MICRAS.
100 % -
SOLIDO
SOLIDO EXAMINE LOS
DESECHE 105 SOLIDOS.
SQLIDOS.
.
E£S NECESARIO MOLER | ¢ -
O MESMENUZAR LOS REDUZCA EL TAMANG
SOLIDGS : DE LA PARTICULA A
<9.5 MM.
NO
REALIZE LA EXTRACCION CON
EL FLUIDO APROPLADO:
) | GonbEnovoLaTies SEPARE EL EXTRAC.
A TODELOS SOLIDOS | LIQUIDGS
USE EXTRACTOR DE USANDO FILTROS DE
BOTELLAS. FIBRA DE
2) PARA DETERMINACICN 0.6-0.8 MICRAS.
ALMACENE EL DE VOLATILES USE
LIQUIDC A 4°C. EXTRACTOR VMC.
SOLIDOS
. NG DESECHE LOS
4ES EL LIQUIDO SOLIDOS.
COMPATIBLE CON
EL EXTRACTQ?
51
COMBINE EL EX-
TRACTO CON LA ANALICE EL LIQUIDO ¥ EL EXTRAC-
FASE LIQUIDA DEL « | TOENFORMA INDEPENDIENTE Y
RESIDUO. COMBINE LOS RESULTADOS
l MATEMATICAMENTE.
ANALICE EL
LIQUIDG
RESULTANTE.
FIN
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ANEXO 2
LIMPIEZA Y ALMACENAMIENTO DEL MATERIAL DE VIDRIO, PURIFICACION DE REACTIVOS Y
DISOLVENTES, Y RECOMENDACIONES IMPORTANTES DE CROMATOGRAFIA.
A. LIMPIEZA ¥ ALMACENAMIENTO DEL MATERIAL DE VIDRIO.
En laboratorios en los cuales se detectan residuos de sustancias en intervalos de ppb [partes por
billén, 1 x 107 ] y se trabaja con métodes analiticos ultra sensibles como es el de cromatografia de
gases con detector de captura de electrones,los problemas que puede causar el material de
vidrie mal lavado pueden ser muy graves.
la contaminacién que ocasiona el material sucio puede interferir en el andlisis haciendo
aparecer en el cromalograma picos exfrafios que, en casos exiremos,pueden traslaparse

completaments, o bien, enmascarar el pico de interés.

Por ésto, es primordial efectuar una limpieza escrupulosa del materiol de vidrio y mantener las
mejores condiciones de conservacion y almocenamiento del mismo, hasta se uso.

PROCEDIMIENTO.
Lavado,

1. Inmediatamenie después de usar el material de vidrio elimine con abundante agua los
residuos de sustancias que quedan en su superficie.

2. Adicionar ol material una solucién de mezcla crémica vy dejar reposar por 24 horas,
posteriormente enjuagar con agua de grifo.

3. Lavar todo el material con una solucién acuosa de extran o detergente equivalente, enjuagar
perfectamente con agua de grifo.

4, Enjuagar con agua destilada.

5. Dejar secar completamente el material.

6. Enjuagar con acetona grado reactivo.

7. Dejar escunir el material.

8. Sacar + 1 hora en una estufa de secado a- 110°C.
Almacenamiento.

Una vez que el material de vidrio ha side lavado y secado, se tapan las bocas con papel
aluminio y se guardan para su use posterior.
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B. PURIFICACION DE REACTIVOS.

En et andlisis de residuos de plaguicidas y ofros contaminantes es necesario que los reactivos que
se emplean en cada una de las etapas del andlisis tengon la calidad adecuada, es decir, sean
ultrapuros.

Cuandc no se pueden conseguir reactivos nanograde, se puede optar por purificar los reactivos
grado analitico. El procedimiento de purficacién es especifico para cada reactive y ofros
materiales.

Svifato de Sodio, Anhidro.

1. Coloque el sulfato de sodio que se desea purificar en capsulas de borcelcno procurando que
éslas se llenen completamente,

2. Infroduzca las capsulas con el sulfate de sodio a la mufia y caliente a 600°C durante 72 horas.

3. Saque las capsulas de la mufla & inmediatamente métalas al horno a 110°C, hasta que se
enfrien (agproximadamente 0.5 horas).

4, Finalmente vierta el sulfato de sodio en frascos dmbar pequefios, los cuales se llenan
perfectamente y se etiquetan comrectamente.

Carbdén Vegetal.

1. Ponga el carbén vege\‘al en un recipiente de vidro con acetona G.P. caliente en un bafo
maria.

2. Enfrie v filtre al vacio. Repita este procedimiento tres veces.

3. Enjuague después con acetona fria.

4. Seque y cdliente a 135°C en un horno de conveccion.

5. Gudrdelo a esta temperatura hasta el momenio de usarlo.

Nota: La purificacién del carbén debe hacerse inmediatamente antes de usarlo.
lana de vidrio.

1. Cologue la lana de vidrio en un embudo Blchner y vierta suficiente acetona para que se lave
la lana.

2. Bimine la acetona restante por succién at vacio.

3. Transfiera la lana asi lavada a charolas Pyrex e infroduzcalas al horno de secade a 120°C.
Permita que permanezcan durante 72 horas.

4. Coleque la lana de vidhio a recipientes dmbar previamente lavadoes, sellar, guardar vy
etiquetados.
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Septa.

1. Coloque las septas en vidrios de reloj. enjuague varias veces con acetena durante 24 horas o
una termperatura mavor de la de operacidn de el inyector del cromatogrofo. generaimente entre
200 y 250 °C.

2. Guarde las septas en un frasco ambar previamente lavado,, sellar con parafim y eliquetar.

C. PURIFICACION DE DISOLVENTES.

En general los disolventes “Grade Reactive Andlitico” {R.A} contienen impurezas que pueden
interferir gravemente con el ondilisis de residuos y, ademds llegar a disminuir la sencibilidad del
detector del cromatdégrafo que se esté empleando, ya sea, de captura de electrones.de
fotometric de flama o de ionizacién de flama alcalina. Por lo tanto, los disolvenies deben
puificarse por una o dos destilaciones en material de vidrio, con fratamiento guimice o sin él.

Por ofra parte, los disclventes comerciales "Destilados en vidhio", "Nanograde”, "Grade
Plaguicida”, etc., a pesar de su alto coslo, no necesariamente tienen la calida satisfactoria.
Cualguiera gue sean los reactivos o disolventes que se tengan es indispensable que su calidad se
verifique llevando a cabo uno prueba de pureza de cada lote de disolvente “Uitrapuro” o
purificado.

La purificacion de los disclventes se efectia por doble destilacion en equipo de vidrio siguiendo
el procedimiento que se describe a contfinuacion.

C.1 OBSERVACIONES GENERALES.

1. Cuide que ei malerial de vidrio se encuentre en buenas condiciones. Para evitar accidentes no
debe estar estrellado o despostillado.

2. Tedas las tapas deben tener contratapa de Idmina de ieflén o de papel aluminio.

3. Lave las tapas con detergente de buena calidad (Extrdn neutro, Sulfapol 9010 o equivalente),
enjudguela con abundanie agua de la llave, vy, a continuacién con agua destilada. Espere o
que esten secas completamenie y o continuacién enjuaguelas con acetona dejondeo que esta
se evapcre. finalmente, enjudguelas con acetona y hexana G.P. y coldquelas de inmediato. No
las guarde sueltas.

C.2 PURIFICACION DE REACTIVOS PARA LA DESTILACION.

A excepcidn de koh kmnod4, iodos los reactivos se someten al siguiente proceso para eliminar |la
humedad de los compuestos volatiles.

1. Cologue una capa de reactivo de aproximadamente 1 pulgada de altura de una charola
pyrex para horno.

2. Infroducir a un horne de comriente forzada de dire,precalentada a 130 °c.
1

3.Calentar durante 48 hrs.

4 Sacar vy transferir el reactivo de inmediate a frascos de vidrio color dmbar, de boca ancha,
limpios.
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5. Tapar, sellar con parafilm y eliquetar.

C.3 EMPACADQO DE LAS COLUMNAS PARA LA DESTILACION DE DISOLVENTES.

1, Use guantes desechables para empacar las columnas con los anillos tipo Rasching.
'2_. Envuelver las columinas ya empacadas con 1as cintas de asbesto,

3. Asi mismo, envuelva con dichas cintas las columnas que no se deben empaocar. o excepcion
de las que se usan para destilar acetona.

C.4 PROCEDIMIENTO,
C.4.1 PRIMERA DESTILACION.

1, Vertir aproximadamente 10 It. de disolvente grado “Reactivo Andlitico" en un matraz de fondo
redondo de 12 1. Agregar unas piedras de ebuilicidn.

2. Conectar el redstate v caleniar a la temperatura de ebullicion del disolvente.

3. Destilar a una velocidad aproximada de 20 ml/min. y eliminar aproximadamente el 10% de
"cabezas”,

4, Recojer el destilade en garrafones de vidrio de 20 1t para su posterior destilacién,
5. Dejar 10% de "colas” aproximadamente.

6. chcr el garafén con una tapa con empague de lamina de tefidn. Eliguetar.
C.4.2 SEGUNDA DESTILACION O REDESTILACION.

1. Adicionar aproximdadamente 2 % If. De disolvente ya destilado en un matraz defondo
redondo de 51t

2, Agregar los reactivos (si son necesarios), un agitader magnético y piedras de ebullicidn segin
el disolvente que se redestile, conforme se indica en la tabla No. 5.

3, Colocar el matraz en una manta de tamoho adecuado. Conectar a vno columna de
rectificacion, segin se indica en la tabla No. 5, y a un refrigerante recto con unidn esmerilada.

4. Conectar elredstato y calentar a la temperatura de ebullicion del disolvente.
é. Eliminar el 10% de "cabezas" aproximadamente.

&. Recojer el destilado en garrafones de vidrio ambar de un gatén.

7. Dejar cproximadc:r:nente 10% de “colas”.

8. Tapar el garaféon vy etiquetar,

el 10% de "cabezas" aproximadamente.
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é. Reccoja el destilado en garrafones de vidrio dmbar de un galén.

7. Dejar apreximadamente 10% de “colas”.

8. Tapar el garrafdn v etiquetar.

TABLA No. 42.1

DISOLVENTE |REACTIVOS, RA | AGITACION | TIPO DE [ AISLANTE DE|VELOCIDAD
G/3 1. SOLv. COLUMNA CINTA DE|DE
RECOMENDA |ASBESTO  AL- | DESTILACION
DA REDEDOR DE|ml/min.
No LA
COLUMNA

Acetona Magnética | Vigreaux No 5

Hexano mmmemmeemeeee— | Simple,con 60 No 5
g.de KOH

Eter de Simple,con 60 No 5

peirdleo —— } g.de KOH

Eter etilico Magnética | Vigreaux Si 5

genceno Magnética | C/anillos Si 3
Rasching

Cloruro de Magnética | C/anillos Si 3

metiteno Rasching

Cloroformo Magnética | C/anillos Si 3
Rasching

Acetonitrilo Magnética | Vigreaux Si 3-4

Metanol Magnética | C/anillos Si 5
Rasching

Etanol Magnética | C/anillos Si 5
Rasching

Acetato de Magnética | Vigreaux Si S

Etilo

Iso-Octano Simple,con 40 No 5

(2,2, 4-trimetil | g.de KOH

Pentano}

Heptano Simple.con &0 No 3

: g.de KOH

Tolueno Magnética | C/anillos Si 5
Rasching
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C.4.3 PRUEBA DE PUREZA DE LOS DISOLVENTES.

La prueba de pureza se hace siempre ¢ cada lote de disolvente "pure” o purificade. Ne se
recomienda hacerla con disolventes grado “reactive andlitico " pueste gue puede contaminar
irreversiblemente el detector de captura de electrones.

Antes de comenzar, lavar el evaporader rotatorio evaporando en él + 100 mi de acetona grado
piaguicida (G.P.}.

1. Inyectar 1 pl de solucidn de tolueno al 2% de hexano, G.P. para verificar lo pureza de esta
solucion, En vez de tolueno se puede usar nujol.

2. Adicionar aproximadamente 80 ml del disclvente que se desea probar en un matraz de fondo
redondo, de 100 mi, con unidn esmerilada 24/40.

3. Agregar dos gotas de la solucién de tolueno en n-hexane {solucidn de concentracién)

£l tolueno disuelve y retiene las impurezas que pueda contener el disolvente que se va o  probar
y simula la accidn disolvente de los lipidos en las muesiras que se analizan.

Evaporar el disolvente a sequedad en un evaporador rotalorio a fa temperatura adecuada, Esto
es especialmente importante con los siguientes disolventes: cloroforme, cloruro de metileno,
acetato de etilo, acetona y acetonitrilo.

4: Enjuagar las paredes del matraz con | ml de n-hexano G.P.

5. linyectar 5 uL del disolvente concentrado obtenido en el punte 4 en un cromatégrafo con
detector de captura de elctrénes, qjusiado para dar una respuesta de 1/3 de dlte de la carta del
graficador cen 2 pl de solucion de aDHC en n-heptane o iso-octane de concentrecion 2 x 102,
Para detector las impurezas de alto tirmpo de retencion. Deje comer el cromatograma en un
liempo equivalente a 1.5 veces del tiempo de retenci;on del p,p'-DDT,que se habrd determinado
previamente.

6. Bl cromatograma no debe presentar picos detectables, el gradiente del disclvente debe ser
angosto, no debe superponerse con los picos de hexaclorobencenco v los isdémeros del BHC que
son los plaguicidas de menor fiempe de retencion.,

7. Si deseq, se puede inyectar el mismo concentrado obtenido en el punto 4 en el cromatégrafe
equipado con detector de fotometria de flama o de ionizacion de flama alcalina.

8. Si el cromofograma presenta picos o un frente de disolvente muy ancho, el disclvente se
huriﬁcc de nuevo. En algunos casos, es mas conveniente desechar y purificdr un lote diferente. Si
no es posible descartarlo, repetir la purificacion.

9. Si el disolvente pasa la prueba de laspureza, recortar el cromatograma del concentrado vy
pegar abajo de la efiqueta en el garafén corespondiente.

Este disolvente se considera de “grado plaguicida” y en lo sucesivo se llamars G.P.

Este disolvente se considera de "Grado plaguicida” y en los sucesivo se llamara G.P.
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C.4.4 ETIQUETADO DE LOS GARRAFONES.

1. La efiqueta debe especificar el nombre del disolvente, la fecha destilacién y el nombre del
responsable de ia purificacién .

2. Pora un maneje mds facil las etiquetas deben de ir en e! lado izquierdo de la oreja del
gamafén. La etiqueta puede ser una tira de "maskin-tape”, tela adhesiva o equivalente.

3. Para evitar la contaminacién del disolvente por polvo atmosférico o sustancias ambientales, en
caso de gue no les haga la prueba de pureza de inmediato, sellar las tapas por ia parte exterior,
con papel aluminio y con parafilm ® sobre el aluminio.

4, Los cromatogramos de conirol de calidad deben ltevar los siguientes datos:

Fecha, nombre del disolvente, cantidad inyectada, condiciones de operacion del cromatdgrafe
de gases {tipo de empaque de la columna, sensibilidad del atenuador 'del cromatégrafo,ete ]

5. Por Ultimo, sellar las tapas de los gamafones por la pate exterior con papel aluminio y parafilm®
para evitar lo contaminacién del disolvente durante el almacenamiento!

C.4.5 PREPARACION DEL GAS DE ARRASTRE,

1. Es extrernadamente importante el uso de gas de amrastre limpie y libre de oxigeno. para frabajo
con columna capilar puesto que su delgada pelicula de la fase estacionaria en las paredes es
suceplible a la oxidacién a elevadas temperaturas. Por esta razén se recomienda usar
ampliamente gas purificado grade cromatografico y una trampa de oxigeno.

2. B! hidrégeno, nifrégeno o helio son los gases de arrastre mas cominmente utilizados para
crematografia de gases y columna capilar. Ajustar la presion principal a los valores del gas de
arrastre conforme al método de andlisis en la seccion de procedimientos.

C.4.6 ACONDICIONAMIENTO DE tA COLUMNA.

El siguiente procedimiente para acondicionar una columna capilar sole es necesario aplicarlo
para una columna nueva.

1. Después de conectar la columna capilar o un fluido de gas inerte, permifir que la celumna
purgue a temperatura ambiente por 15 minutos.

2. Calentar la columna, desde lo temperatura ambiente (aprox. 25°C) hasta 10 °C menor a la
temperatura mdasima de operacidn, con un incremento de temperatura de 3°C/minuto vy
mantener asi por 45 minutos.

3. Cuando la columna estd acondicionada, en todos los casos, permifir que el gas de arrasire
fluya a través de la columna alrededor de 15 minutos antes de encender el calentamiento para
el horno, inyectar y delector. Esto asegura el uso de uno purga completa del oxigeno de la
columna antes de que se aplique el calentamiento.

4, Si frabgjas con alta sensibiidad © con columnas de capa gruesa [>1pm), el ciclo de
acondicionamientose repetird varias veces.
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C.4.7 PRUEBA DE METANO.

Lo primerc que se debe de hacer es verificar si la columna capiiar ha sido instalada
apropiadamente. Esto es comunmente conocido come “prueba de metano”.Esta prueba puede
ser ulilizada para establecer la velocidad de flujo lineal del gas de arrasire y el tiempo de
retencidn de la columna.

Con la columna instalada, el gas de amastre fluye por el inyecior y detector encendides y se
calienta a una temperatura normal de operacion, calentar el horno alrededor de 50°C. Conecta
tu grabadoera o integrador a una- velocidad de hoja de Scm/minuto. Inyecta de 1 a 5Sul de
metano, La alta velocidad del registrador te permite analizar ! pico resultante.

El pico de metanc es muy agudo y siméfrico(ver figura 1a]. Si se observa coleado (figura 1bj, este
es una indicacién de que esta presente algo de velumen muerio en el sistema. Esto puede ser
causado por una inyeccidén incorrecta en el puerto de linea o el uso de la linea equivocada. §i
haz hecho inyeccidn en split, el radio de splittambién puede disminuir. Verifica las lineas v gjusta
el radio de split si es necesario. Repite la prueba. Cuando se logra obtener un pico simétrico, se
puede determinar la velocidad de flujo lineal y el velumen retenido.

Medicidn del tiempo de retencidn del pico de metano. El tiempo de retencidn tm en segundos,
u = L/t . donde L es la longitud de la columna en cm y v es el promedio de o velocidad de flujo
lineal.

La velocidad de fivjo lineal se puede ajusiar por el incremento o decremente de la presidén del
gas de amrastre hasta que el rango de esta se muestre en la tabla 4. El corespondiente volumen
aproximado de la velocidad de flujo, se muestra por comparacién.Todas las velocidades de flujo
maostradas son para el helio.Para el hidrégeno, multiplicar por 1.8; para nitrdgeno multiplicar por
0.5.

7.0 MEZCLA DE PRUEBAS.

Una vez que se ha determinade que la columna ha side instalada apropiodamente, v que la
velocidad de flujo es éplima, se puede comer una mezcla de investigacidn {tipo) de pruebas
para evaluar el funcicnomiento de la columna. Esta prueba se debe repetir periodicamente y
mantener un registro en orden para asegurarse de que la columna esta trabgjande
apropiadamente.

Una variedad de pruebas de investigacion (tipo) y mezclas, se han proporcionado en lg
literatura. Muchas de ellas se han enconfrado por su Uso comun. Los alcoholes y dicles son
comunmente usados para detector la presencia de grupos silanol actives presentes en la silica
fundida o enla fase estacionaria. Las cetonas y aldehidos muestran la presencia de sitios que
interactan con acidos de Lewis. El naftaleno es usade algunas veces para indicar sifios metdlicos
adsortives. Se usa frecuentemente una variedad de compuestos dcidos o bdsicos para
determinar como es una columna "neutra”. Los esteres y n-parafinas son usados paradeterminar
la eficiencia de la columna y como marcadores de retencidn para calcularetenciones relativas
o numeros de McReynolds.

Recuerde que una prueba cromolografica que muestra sitios actives, no  significa
necesariamenie que se trate de una mala columna. Esto muestra que hay sitios activos presentes
en algun lugar en el sistema. Perhaps, la mezcla de prueba de investigacién [fipo) mdas comuin es
una de las propuestas por Grob (1,2). Ajusta tu cromatografo a tas condiciones mostradas en el
cromatograma en la figura 2. Ajusta el tamafo de muestra y el radio de split para que inyectes
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de 2-6 ng de cada componente, En el caso de la mezcla estandar Grob, esta puede ser de 1pk,
split 100:1. Esto es basado en las columnas de perforacién estrechas y en los espesores normales
(0.2-0.3 um). Para columnas de mayor perforacién y peliculas gruesos, se pueden usar
proporcionalmente mds muesiras y/o menor radio de split.

Compare la forma del pice obtenido con el cromatograma de prueba. Los picos coleados o
perdidos, indican un problema. Si los esteres o n-parafinas colean, es un indicador de volumen
muero ocontaminacion de la columna.lnspeccione la linea del inyector, la finea del detector v
el surtidor de la flama. Remplacela si hay fractura; Impiela si estd suciaSi no, inspeccicne la
columna porcontaminacion. Si los alcoholesa dicles colean, hay algo de actividad en tu
sistema.Puedes necesitar "resilanizar” laspartes de vidrio. Por favor lee el arficulo de Grob para
una descripcidn completa pora la interpretacién del cromatograma de ia prueba de
investigacion (tipo).
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PROPIEDADES FISICAS Y QUIMICAS Y TOXICOLOGIA DE LOS COMPUESTOS INCLUIDOS EN LOS

ANEXO 3

GRUPOS DE PESTICIDAS ORGANOCLORADQS Y FENOLES,

PROPIEDADES FISICAS Y QUIMICAS DEL GRUPO DE PESTICIDAS ORGANOCLORADOS.

TAELA No. 43

COMPUESTO PROPIEDADES FISICAS Y QUIMICAS
FGRMULA PM PF(*C) | PEB ("C) | SOLUBILIDAD
284.78 | 228-231 | 309a
HEXACLOROBENCENO* 742 mm
. Hg
290.8 113 AGUA 10 mg/l
LINDANO E
1733 95-96 135-145 1 AGUA 0.056 mg/l
HEPTOCLORO a25-29°C
«
a oy
389.3 157-160 agua .2 mgfl
EPOXIDO DE HEPTACLORO a25°C
o 1
380.9 | 226-230 AGUA 0.26 mg/l
ENDRIN a25°C
METOXICLORO AGUA 0.003
. mg/la25°C

-
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PROPIEDADES FISICAS Y QUIMICAS DEL GRUPQ DE FENOLES.

TABLA Nc 44

<

COMPUESTO PROPIEDADES FISICAS Y QUIMICAS
TFORMULA PM PE(C) | PEB (°C) | SOLUBILIDAD
' 94.11 41 182 AGUA 93 000
FENOL meg/l a 25 °C
' 108.13 | 30.54 191 AGUA 25 950
0-CRESOL g mg/l 225°C
p-CRESOL ] 10813 [ 3474 | 20194 | AGUA 21 520
( B mg/l a25°C
2.4,5-TRICLOROFENOI, » 197.45 { 67 253
-
1
Cl
2,4,6-TRICLOROFENOL ' 197.45 | 638 249 AGUA 800
“ “ mp/la25°C
1
PENTACLOROFENOL. i 266.35 | 187-189 | 310 AGUA 14 mgfl
¢ : a20"C
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TOXICIDAD.

Fenol.

Intoxicacion aguda y subaguda: Imitacion severa de las vias respiralorias, ojos, piel mucosas del
aparato digestive, produciendo quemaduras vy llevande al colapse y coma; convulsiones,

cianosis, alferaciones hepdticas y renales.

Intoxicacion cronica: Cefalia, falla de apefito, diarea, mareocs, vémitos y dificultad para fragar;
dermatitis, grietas en la piel; hepatomegalia; erina oscura.

o-Cresal,

Exposicién_por inhalacion: Tos, vértigo, dolor de cabeza, jadeo, dolor de garganta, pérdida de
conocimiento, debilidad; sintomas de efectos relardados.

Exposiciéon por la piel: Se puede absorber a través de la piel causando enrojecimiento,
guemaduras cutdneas graves, sensacion de quemazdn y dolor.

Exposicidn en los ojos: Enrojecimiento, dolor, quemaduras profundas y graves.

Exposicién por ingestion: Dolor abdominal, diarrea y vémitos.
P-Cresol

Exposicién por inhalacién: Tos, vértigo, dolor de cabeza, jadeo, dolor de garganta, perdida de
conocimiento, debilidad; sintomas de efectos retardados.

Exposicién por la piel: Se puede absorber a fravés de la piel causando enrcjecimiento,
quemaduras cutdneas graves, sensacién de guemazén y dolor.

Exposicidn en los ojos: Enrojecimiento, dolor, quemaduras profundas y graves.

Exposicion por ingestidn: Dolor abdominal, diarea y vémitos.
m-~Cresol

Exposicion per inhalacion: Tos, vértigo, dolor de cabeza, jadeo, dolor de garganta. pérdida de
conocimients, debilidad; sintomas de efectos retardados.

Exposicién por la piel: Se puede absorber a fravés de la piel causando ervojecimiento,
quemaduras cutdneas graves, sensacién de quemazdn y dolor.

Exposicién en los ojos: Enrojecimiento. dolor, quemaduras profundas y graves.

Exposicién por ingestidn: Dolor abdominal, diarea y vomitos.
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2,4.5-Triclorotenol.

Efectos agudos: Perjudicial si es ingerido, inhalade, o absorvido a través de la piel. Causa
irrifacion en los ojos y la piel.

El cormpuesto es iritante para los membranas mucosas y vias respiratorias.

Dependiendo de la intensidad  y duracidon de la exposicidn, los efectos varian desde irflacion
ligera hasta una severa destruccion detf tejido.

La exposicion causa dafe a los pulmones, higado y rificnes.

El contacto prolongado causa: Dafio a los ojos.

Efectos crénicos: Carcindgeno. La sobre exposicidon puede causar desorden {es) reproductivo (s},
basado en pruebas con animales de laboratorio.

2.4, 4-Triclorofenol.

Efectos agudos: Perjudicial si es ingerido, inhalade, o absorbide a través de la piel. Causa
iritacion en los cjos v Ia piel.

El compuesto es iritante para las membranas mucosas y vias respiratorias.

Dependiende de la intensidad y duracidn de lo exposicion, los efectes varian desde irilacion
ligera hasta una severa destruccién del tejido.

El contacto prolengade causa: Dofo a los ojos.

Efectos crénicos: carcindégeno.

2,3.4,4-Tretraclorofencl.

Efectos agudos: Perjudicial si es ingerido, inhalado, o absorbide a través de la piel. Causa
irritacion en los ojos vy la piel.

El compuesto es irritante para las membranas mucosas y vias respiratorias.

Dependiendo de la intensidad y duracién de la exposicion, los efectos varian desde iritacidn
ligera hasta una severa destruccion del tejido.

Bl contacto prolongade causa: Dafio a los ojos.

Efectos crénicos: carcinégeno.

Pentaclorofenol.

Imitante: Desacloplador de ta fosforilacion oxidativa-Agnogénico.

Intoxicacion eguda 'y subaguda: Iritacién de la piel, ojos y vias respiratorias superiores;
sudoracién profunda, cefdlia, debilidad, nduseas, taguicardia, taquipnea, dolores en el pecho vy

abdomen, fiebre, convulsiones; leucocitos; deshidratacion y acidez metabdlica {en los nifios),

Intoxicacidn crénica: Pérdida de peso, hematomegalio; anemia, leucopenia, cloracné.
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PLAGUICIDAS ORGANOCLORADOS.

Los efectos ioxicos provocados por estos compuestos estén influidos por el tiempo de exposicion,
que puede ser breve o prolongado; por los niveles de concentracién que pueden ser desde muy
bajos hasta aquellos que son incompatibles con la vida,

Una vez absorbidos, los plaguicidas organoclorados pasan a la sangre y son distribuidos por todo
el organismo; se establece entonces un equilibric de conceniraciones enire los elemenios grasos
y proteicos constitutivos de la sangre vy ofros tejidos ricos en grosas. especialmente el tejido
adiposo. También se pueden enconirar diferentes concentraciones entre los elementos grasos y
proteicos constitutivos de la sangre y ofros igjidos ricos en grasas, especialmente el tejido
adiposo. También se pueden enconirar diferentes concentraciones en el higado, rificnes y otros
érganos, dependiendo de la dosis absorbida.

En el cerebro, el nivel de plaguicidas organoclorados relacionade con la estimulacion del
sistema nervioso central, puede ser alcanzado por una dosis abserbida.

En el cerebro, el nivel de plaguicidas organoclorados relacionado con la estimulacion del
sistema nervioso central, puede ser alcanzado por una dosis aguda Unica o por dosis repetidas
mdas pequenas. ' .

Los plaguicidas orgonoclorados son poco solubles en agua; por esto, cuande ocurre una
exposicion sUbita a ellos, lo sangre se sobresatura con los plaguicidas inclterados; el higado
metabeliza una parte de estos plaguicidas y la grasa secuestra parte de los compuesios
inalterados y algunos de sus metabolitos.

En primera instancia, la acumulacion de estos plaguicidas en el tejido adipose impide que
lleguen a sitios criticos del sistema nervicso. Sin embargo. cuande ocure uno movilizacion sObita
del a grasa, como puede ocumir en situaciones de tensiéon o enfermedad, estos productos se
movilizan también y pueden llegar a estar en la sangre en concenfraciones suficientes para
causar signos de intoxicacion aguda.

Los plaguicidas erganoclortados también atraviesan la barera placentario y se encuentran en
concenfraciones importantes en el feto, aungue la placenta retierne una parte del DOT ofra parte
de concentracién apreciable llegao a el

Los plaguicidas organoclorados se metabolizan lentamente en et higado, en donde un procese
de transformacion metabdlica que es catalizado por las enzimas de la fraccion microsomal del
reticulo endoplésmico hepdtico.

Los efectos cronicos de los plaguicidas organoclorados son muy sutiles y usualmente, son
producidos por la exposicidn prolongada a niveles bajos de concentracidn de estos plaguicidas.
Los efectos quizds no aparezcan como toxicidad aguda, pero, en cambio, podrian aparecer
coma dificultades reproductivas, desdrdenes nerviosos, danos en  algin  drgano,
carcinegenicidad, mutagenicidad y teratogenicidad, entre ofros.

Como resultade de pruebas en animales, se ha demostrade que alguncs de los plaguicidas
organoclorados que se han empleado generalizadamente en anos anteriores tienen poiencial
carcinogénico; la evidencia ha sido principalmente el incremento de tumores en el higade de
ratones expuestos o dosis relativamente elevadaos de estos productos.

Manifestaciones clinicas:

Las manifestaciones clinicas incluyen el conjunto de signos y sintomas que aparecen como
respuesta del organismo a la accidn toxica de estos agenies quimicos.

Uno clasificacion practica de las intoxicaciones es la que se basa en la duracidon de la
exposicion, distinguiéndose dos tipos fundamentales de ellas: las agudas y las crémicas.
Intoxicacidon aguda:

En la intoxicacidén aguda, el cuadro principal y mds graves son las convulsiones, las cuales
pueden determinar secuelas permanentes.
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Se ha descritec el comienzo de los sintomas 30 minutos después de una exposicion masiva , pero,
en general, aparecen mads lenta mente.

Algunos autores citan que de 1 @ 6 horas es el fiempo promedic de aparicién de los primeros
sintomas; sin embargo el cuadro clinice puede modificarse debido a los efecios concurrenies de
los disolventes orgdnicos utilizados en la formulacion.

Después de la ingestién de plaguicidas organocloradoes, los primeros sintomas son nduseas vy
vomitos seguido de cefalea y excitacion; estos sintomas van acompafados de diversos signos
neurcldgicos, incluso debilidad de tos musculos, temblores, desorientacién mental, parestesia y
convulsiones que, a menudeo son epiteptiformes. Sin embargo, cuando la via de penetracion es la
piel, pueden aparecer selamente confusién mental y/o temblores come Unicos sintomas.

tos ploguicidas organociorados mdas poderosos como convulsivantes son : lindano, endrin,
dieldrin, clordano y heptacloro.

A veces, cuando las convulsiones hacen su aparicidn sin previo aviso, se praducen fracturas de
huesos 0 mordeduras de la lengua.

También suelen aparecer trastornos respiratorios v del ritmo cardioco, de origen central;
inicialmente, lo respiracién se acelera pere, @ menudo, pueden sobrevenir depresidon v apneo;
con frecuencia esto conduce a ta cianesis y a la muerte por insuficiencia respiratoria.

La depresidn respiratoria puede ser causada por los plaguicidas organoclorados pero, también,
por los compuestos derivados del petrdleo que se utilizan come disolventes en las formulaciones.
La exposicion a formulaciones que se vaporizan puede producir irrffacién de los ojos, nariz y
garganta; estos sinftomas desaparecen al suspenderse la exposicidn.

Como elementos adicionales se pveden ver disminucion en la hemoglobina, aumento en la wreq,
leucocitosis moderada y alteraciones en el electrocardiograma.

Los efectos subagudos de los ptaguicidas producen, inicialmente, sintomos menos graves pero,
de continuar la exposicidn, pueden desembocar en una intoxicacion grave.

Los efectos subagudos en la intoxicacion por plaguicidas organoclorados pueden producir
sintfomas poco especificos y manifestarse como malestar general, fatiga, dolores de cabeza v
algunos trastornos gastrointestinales. Ademas, dosis moderadas de estos plaguicidas pueden
causar alteraciones mentales y sensoriales. asi como fracturas y fibrilaciones, sin gue lleguen o
proeducir convulsiones.

Infoxicacidn crénica:

La intexicacién cronica es mas sutil; usualmente se produce por exposicion prelongada (a large
plazel a concentraciones bajas de diversos productos, en este caso los plaguicidas
organcoclorados. En ocasiones, los efectos se observan como dificultades respiratorias,
desérdenes nerviosos o fumores. En general, el cuadro clinico de la intoxicacién cronica por
plaguicidas organcclorados se caracteriza por anorexia, adelgazamiento, signos polineuriticos,
alteraciones hepdticas, trastornos del ritmo cardiaco. lesiones oftalmoldgicas tales como
conjuntivitis alérgica, blefaritis, angiopatia de la refina y otros,

La infoxicacidn crénica produce lesiones sobre el sistema nervicso central y periférico; ademds
puede provocar también hepatitis, gastritis y bronquitis. La inhalacién de estos compuestos
puede provocar neurilis retrobulbar.

Estos plaguicidas pueden causar dermatitis v dermateosis por sensibilizacién, aunque, con mayor
frecuencia éstas son debidas a los disclventes orgdnicos de las formulaciones; tales lesiones se
han informado, principalmente, en la exposicion al lindano.

Hexaclorobenceno.
infoxicocion aguda y subaguda: porfia  cutdnea terdia adquiida; fotosencibilidad,

hiperpigmentacién; caida del cabello, atrofia de la piel, perdida de peso, hepatomegalia,
coloracién vino de la orina [ en ingestion de dlimentos contaminados).
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lindane.

Exposicion par inhalacidn: Diarea, vértigo, dolor de cabeza, nduseq, vomitos, debilidad,

temblores, convulsiones.

Exposicién por la piel: Puede absorberse a través de la piel causando enrojecimiento e irfitacién

benigna.

Exposicion en los ojos: Quemaduras.

Expaosicion por ingestion: Causa los mismos efectos que per la exposicion de inhalacidn.
Heplacloro.

Puede ser fatal si es inhalade, ingerido o absorbido a fravés de la piel.
La exposicion causa: Temblores, convulsiones, dafos al fifdn, colapso respiratorio y muerte.

Electos cronicos: Carcindgenc.
Organe(s) dafado(s}: Sistema nervioso ceniral e higado
Epoxido de heptacloro.

Puede ser fatal si es inhalado, ingerido o absorbide a través de la piel.
Lo exposicion causa: Temblores, convulsiones, dafos al rifién, colapse respiratorio y muerte.

Efectos crénicos: Carcindgeno.
Organe (s} danado (s): Sistema nervioso central e higado
Endrin.

Electos agudos: Puede ser fatal si es inhalade, ingerido, o absorbido a fravés de la piel.

Cousas por la expesicidn: Debilidad, nausea, tirén muscular y hormigueo en los miembros, sordera
y confusion mental, convulsiones, acompafado algunos dias por contracciones musculares

violentas y periodos de inconsciencia también pueden ocurmrir.
Efectos crénices: contiene un isétopo radicactive que produce cancer y mutacidn genética.
Organos dafiados: nervioso e higado.

Metoxicloro.

intoxicacién aguda: Perjudicial si se ingiere, inhala, absorbe a través de la piel, puesto que puede

causar iritaciones.
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ANEXO 4

DEFINICIOMES.

ADICIONADOS:- Los adicionados son sustancias que se agregan a la muestra para observar las
interferencias de la matriz de la muestra y también para observar los porcientos de recobro.

ALICUOTA: Una porcién medida de una muestra y que se foma para andlisis.
AMBIENTE: Condiciones circundantes o usuales de temperatura,-humedad, elc.
ANALITO: El slemento, compuesto © ion de interés y que se busca para ser determinado.

AUTOCERO: Trabgjar con autocero encendido es equivalente a comrer un blanco de estandar
con la sefial del detector colocada a cero.

BLANCO: Un blanco es la muestra artificiaimente disefada para monitorear la infroduccién de
artefactos dentro del proceso. Para muestras acuosas se uliliza aguo desionizada como un
blanco de matriz, sin embargo, no existe un blanco universal para matrices provenientes de
muestras solidas, perc en ocasiones utiliza tierao limpia como blance de matriz. La composicion
del blanco se delermina apropiadamente, a fravés seguimiento de todos los pasos del
procedimiento metodoldgico.

BLANCO DEL METODO: Es un contfrol ancliico compuesto de todos los reactivos, estandares
internos y esténdares surrogados, que es sometide al procedimientio metodoldgico vy que es
wsado para definir el nivel de contaminacidn de los reactivos y laberaterio.

B/N/A: Compuestio base, neutro o acido extractables.

CALIBRACION: Establecimiento de una curva tipe basada en la medida de una propiedad
caracteristica [que depende del tipo de detector) de estdndares certificades y que se determina
uwsondo una serie de soluciones de concentracidn conocida del estandar, que cubre el rango
esperado en la muestra por analizar.

CARACTERIZACION: Determinacién del rango de concentracién aproximada de los compuestos
de interés, usada para la eleccion del protocolo de andlisis apropiade.

COEFICIENTE DE CORRELACION: El nimerc r, que indica el grado de dependencia enire dos
variables [concentracidn vs respuesta del detector). Mientras mayor sea la dependencia entre
estas variables, mds cercano es el valor a la unidad, Se determina en base al método de minimos
cuadrados.

DUPLICADQ: Una segunda alicuota de una muestra que es fratada de igual forma que la muestra
otiginal, a fin de determinar la precisién del método.

ERROR DEL TIPO I: También conocido como eror a, es la probabilidad de decidir si un
consfituyente estd presente en ta muestra adn cuando realmente esta ausente.

ERROR TIPO II: También llamado emror B, es la propiedad de no dstectar un constituyente cuando
en realidad esta presente.

163




v

ESTANDAR DE COMPROBACION DE CALIBRACION: Solucidn de un estandar certificado usada para
determinar el estado de calibracién del instrumento, entre calibracicnes periddicas. Un estandar
de comprobacién de calibracion dete ser analizado en cada grupo andlitico de muestras o
cada 20 muestras.

ESTANDARES DE CALBRACION: Una serie de soluciones de estandares cerfificades usados per el
analista para la calibracién del insfrumento {preparacion de una curva anaiitical.

ESTANDAR (ES) INTERNO (5): Compuesio (s adicionado (s}, en concentracion conecida, fija y
anles det andlisls a todos los estdndares de referencia, blancos, muestras problema, muestras
exfraidas, muestras duplicadas. El {los) estandar {es) interns {s) es usado como base para ia
cuantificacion de los andlitos de interés,

ESTANDAR (ES) SURROGADO (5} O SUBSTITUTO (5): Compuesto (s) orgdnico s} puros. de naturaleza
quimica, cromatogréfica y extractiva similar al andlito de interés, que normaimente no se
encuentra en las muestras ambientales. Estos compuestos sen adicionados en todos los blancos,
estandares de colibracion, esténdares de comprebacion vy muestras (incluyendo duplicados y
muestras de conirol), antes de su procesamiento y andlisis. Permiten determinar la eficiencia det
método al caleular los porcientos de recuperacion. :

EXACTITUD: La Exactitud es una medida de la cercania, de un resultado o del valor promedic de
un grupe de resultades, a el valor verdadero, Es evalvada por medio de esténdares de
referencia y por cientos de recuperacién.

INTERFERENCIA: Substancia que afecta el andfisis del analito de interés.

LIMITE DE CUANTIFICACION (LC): Concentracion de una solucién de un esténdar certificado que
produce una sefial io suficientemente mayor al bloneo y que puede ser delectada con los limites
especificados durante operaciones rutinarias en un buen laboratorio. Tipicamente es aquella
concentracién que produce una sefial 10 ? por aniba de la sefial producida per el blanco.

LIMITE DE CUANTIFICACION DEL METODO (LCM): Concentracién minima de una substancia que
puede ser medida y reportada por el método de andlisis usado.

LIMITE DE DETECCION DEL INSTRUMENTO (LD1): Es el valor deferminado por multiplicar por 3 la
desviacién esténdar obtenida en el andfisis de una solucién de un estédndar cerlificade a una
concenfracion de 3X-5X LID en tres dias no consecutivos y con 7 medidas consecutivas peor dia.

LIMITE DE DETECCION DEL METODO (LDM): Concentracion de una solucién de un estandar
certificado que cuando se procesa Q tfravés del métode complete, produce una senal con 9%
de probabilidad de que es diferente dei blanco. Para 7 réplicas de una muesira, la medida debe
estar 3.14 ? por arriba de la sefial producida por el blanco y donde "s" es la desviacion estandar
de las 7 réplicas. El LDM es mayor que el LID debido al uso de pocas réplicas y o que los pasos de
procesamiento de la muesira pueden wariar con los constituyentes y la matriz, '

LIMITE INFERIOR DE DETECCION {LID): Concentracion de una solucion de un estandar cerlificado
que produce una sefial 2 (1.645) ¢ por amiba de la sefial promedio producida por un blanco de
andlisis. Permite establecer tanto el emor tipo | como el eror de fipo Il @ un valor del 5%. Otro
nombre para este término es el limile de deteccién.
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LOTE ANALITICO: La unidad bdsica para el confrol analitico de la calidad es el grupo o lote
analiico. Se define como un grupo de muestras analizadas en forma conjunta con la misma
secuencia metodologica, el mismo lote de reactivos y con procedimientos comunes a cada
muestra [denfro del mismo periodo de tiempo o en periodos de liempo secuenciales y
continuos). Las muestras integrantes de un grupo andlitice deben ser similares en composicion
{e.g. suelo, agug, residuos sdlidos, cenizas, etc.)

MATRIZ: Material predominante del cual esta compuesto la muestra gue se analizard. La mairiz no
es sindnimo de fase (liguido o solido).

MUESTRA: Porcidn de materia que serd andlizada y que esta contenida en un sélo o mottiples
contenedores y que es identificada por un Unico nimerc de muestra.

MUESTRA AMBIENTAL: Una muestra ambieniat o muestra de campo €5 una muestra representativa
de cualguier material [acuoso, no acuoso o mulfimedia) colectande de cualguier fuente para
determinar composicién y/fo contaminacién, Las muestras ombientales son generalmente
clasificadas de la siguiente manera: Agua para beber (fratada o no tratada vy deliberadamente
designada como agua potable), desechos acuosos o agua de desecho (fuente de agua no
refinada para suministro pUblico de riego, agua subtemdnea, effuentes otinfluentes (municipales o
industriales), sedimentos {municipales e industriales), desechos (liquidos de desecho, acuosos & no
acuosos, sdlidos quimicos, suelos contaminados, desechos liquidos vy sélidos indusiriales).

MUESTRA ANALITICA: Cualquier solucidn introducida en el instrumento para su andlisis, excluyendo
soluciones para: calibracién del instrumento, verificacién de calibracién, blance de calibracion.
De tal forma que todas las soluciones que se menciona a continuacion, se definen como
muestras analificas: muestras problema  dilvidas v ne diluidas, muestras predigeridas vy
postdigeridas, duplicados de muestras, muestras con diluciones en serie, blances de reactivos,
muestras adicionadas de estandar.

MUESTRAS DUPLCADAS: 2 muesira separadas tomadas de la misma fuente [ejemplo, muestreadas
en contenedores diferentes y analizadas independientemente)

NA, ND: No aplicable, no disponible o no determinada.

NUMERO DE MUESTRA Identificacion Unica disefiada por la PROFEPA para cada muestra. Ndmero
que aparece en elreporie, movimiento de la misma y que la documenta en forma completa.

PRECISION: Es la concordancia enfre un conjunioc de medidas provenientes de replicas sin el
previo conocimiento del valor verdadero. La precisién es evaluada por el andlisis de muestras
duplicadas o réplicas.

PROTOCOLO: Descripcidn del procedimiento exacio que se seguird con respecte a la recepcidn
de una muestra: su manejo, método de andlisis, reporte final de datos y control de
documentacion. .

PURGA Y TRAMPA: Técnica Anglitica {equipo) usado para dislar compuestos organicos veldtiles
{purgables) los compuestos se extraen de agua o sedimento por medio de una corrienie de gas
inere, atrapdndolos posieriormente en un adsorbente [polimero poroso}, desorbiendolos
térmicamente y conduciéndolos a una columna de un cromalograio de gases.

REPLICA: Repeticidn de una operacion dentro de un procedimiento analitico. Dos © mds andlisis
para el mismo contituyente en el extracto de una séla muestra.
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