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RESUMEN

La contaminacion es grave problema mundial que preocupa a la comunidad internacional.
Dentro de los contaminantes que podemos encontrar en el ambiente se encuentran los
contaminantes organicos persistentes, sustancias sintéticas de alto riesgo para la salud
humana y el ambiente.

Entre estos compuestos, se encuentran los Bifenilos Policlorados; sus usos mds comunes
eran la formulaciéon de lubricantes y aceites de corte, suplementos para pesticidas,
plastificantes para pinturas, resinas sintéticas, retardantes de llama entre otros. Se estima
que entre 1930 y 1980 la produccién mundial fue de un millén doscientos mil toneladas,
de los cuales 400 000 fueron depositadas en el océano.

La Organizacion Mundial de la Salud publicé en el 2005 una lista de los 12 Bifenilos
Policlorados mads toxicos segun el factor de equivalencia téxica.

En respuesta a la proteccién humana y el medio ambiente nace el Convenio de
Estocolmo, que obliga a las partes a la eliminacién de contaminantes organicos
persistentes. En seguimiento al convenio nuestro pais ha tomado acciones como la
Implementacién Nacional del mismo, apoyandose de la legislacion en materia ambiental y
de salud, en la que se regulan algunas sustancias peligrosas. Para el caso especifico de los
Bifenilos Policlorados existe la NOM-133-SEMNARNAT-2000 en la que se establecen las
especificaciones de proteccién ambiental para el manejo de equipos y residuos que
contengan estos compuestos, asi como los limites maximos permisibles de emisiones al
medio, sin embargo en la legislacién y normalizacion vigente no existe norma de analisis
para el caso especifico del agua, por lo que COMISION NACIONAL DEL AGUA entre las
atribuciones que tiene, como la de monitorear la calidad del agua, asume la
responsabilidad de proponer métodos analiticos confiables y reproducibles para el
analisis de la calidad del agua para que se conviertan en parte de la Normalizacion y
legislacién ambiental vigente en nuestro pais.

Se planted el disefio experimental para la medicién de Bifenilos policlorados en aguas
naturales, residuales y residuales tratadas en la COMISION NACIONAL DEL AGUA a través
del Laboratorio Nacional de Referencia bajo los lineamientos de control de calidad
analitica; el trabajo se envid a través de la Gerencia de la Calidad del Agua a la Gerencia
de Normalizacién para su propuesta al Programa Nacional de Normalizacion como
método de analisis.

Los Bifenilos Policlorados se midieron por cromatografia de gases (Sistema acoplado a un
micro detector de captura de electrones), una mezcla de 33 congéneres entre los que se
encuentran los mas toxicos listados por la Organizacién Mundial de la Salud.

Se lograron cuantificar 25 congéneres con limites de 5 a 10 pgL™, acorde con los criterios
de aceptacion y rechazo del Control de Calidad del Laboratorio; de la lista de los mas
téxicos emitida por la Organizacion Mundial de la Salud se identificaron los siguientes:



e 2,3'44' 5-Pentaclorobifenilo
e 23,3'4,4"-Pentaclorobifenilo
e 3,3',4,4'-Tetraclorobifenilo

e  2,3,4,4',5-Pentaclorobifenilo

e 3,3',4,4'5-Pentaclorobifenilo

2,3,3',4,4',5'-Hexaclorobifenilo
2,3',4,4',5,5'-Hexaclorobifenilo
3,3',4,4',5,5'-Hexaclorobifenilo
2,3,3',4,4',5,5'-Heptaclorobifenilo

Por lo anterior, el laboratorio aprobd el método analitico para ser propuesto a través de la
Gerencia de la Calidad del Agua como anteproyecto de Norma Mexicana de analisis de calidad del

agua.



INTRODUCCION

La contaminacion ambiental es un grave problema mundial que preocupa a la comunidad
internacional. Las grandes ciudades industrializadas, como la Ciudad de México, son las
mas contaminadas. La contaminacidn afecta a zonas lejanas al lugar de donde se produce
y afecta a los ecosistemas. Dentro de los contaminantes que podemos encontrar en el
ambiente se encuentran los contaminantes organicos persistentes (COP), que son un
grupo de sustancias sintéticas de alto riesgo para la salud humana y el ambiente. Estas
sustancias han sido encontradas alrededor del mundo, incluidas en zonas muy alejadas de
aquellas en donde se emplearon inicialmente, incluso en la leche materna (Arbeli, 2009).
El 22 de mayo de 2001, una Conferencia de plenipotenciarios celebrada en Estocolmo
(Suecia), adoptd el Convenio de Estocolmo sobre contaminantes organicos persistentes,
gue entrd en vigor el 17 de mayo de 2004. Actualmente el Convenio de Estocolmo abarca
la prohibiciéon de produccidn y utilizacién de 21 sustancias quimicas, entre plaguicidas y
productos quimicos industriales (Bifenilos policlorados, dioxinas, furanos, aldrina,
dieldrina, endrin, clordano, hexaclorobenceno, mirex, toxafeno y heptacloro) y COP
producidos no intencionalmente como subproductos de otros procesos. Hasta julio de
2010 un total de 170 paises han devenido Partes en el Convenio de Estocolmo, dicho
convenio es administrado por el Programa de las Naciones Unidas para el Medio
Ambiente (PNUMA) y tiene su sede en Ginebra, Suiza. El texto del convenio describe las
propiedades de los COP de la siguiente manera: “Los COP son productos quimicos muy
téxicos que se mantienen intactos en el medio ambiente durante largos periodos de
tiempo, son transportados por el aire, el agua y por las especies migratorias a través de las
fronteras internacionales y se depositan en el tejido adiposo de seres humanos y animales
lejos del lugar de su liberacién. La exposicion a COP puede provocar serios danos a la
salud, incluidos ciertos tipos de cancer, defectos congénitos, disfunciones de los sistemas
inmunolégico y reproductivo, mayor susceptibilidad a las enfermedades y hasta
disminucion de la capacidad intelectual (Convenio de Estocolmo

http://www.pops.int/documents/context/context_sp.pdf).

El 23 de mayo de 2001, México firmé el Convenio de Estocolmo sobre Contaminantes

Organicos Persistentes. El 10 de febrero de 2003 ratificé su compromiso, siendo el primer



pais de América Latina en hacerlo. En seguimiento del Convenio de Estocolmo, nuestro
pais ha tomado diversas acciones: como la regulacion de algunos aspectos relacionados
con los COP generados de manera no intencionales (Hexaclorobenceno,
pentaclorobenceno, Bifenilos policlorados (PCB o PCB’s), dibenzoparadioxinas
policlorados y dibenzofuranos policlorados) con la Ley General para la Prevencién y
Gestion Integral de los Residuos y su Reglamento, y el Reglamento de la Ley General del
Equilibrio Ecolégico y la Proteccién al Ambiente en Materia de Registro de Emisiones y
Transferencia de Contaminantes, ademdas se han establecido bases para la
instrumentacion de las acciones del Plan. Actualmente la Agencia de Proteccién al
Ambiente (EPA, por siglas en inglés) ha provisto de diversos métodos de andlisis para
compuestos orgdnicos (volatiles y semivolatiles), asi como también la Organizacién
Internacional de Estandarizacion (ISO, por sus siglas en ingles), han servido solo como base
para el desarrollo de métodos analiticos en calidad ambiental.

En el caso de la calidad del agua de nuestro pais, es importante destacar que no existe
Norma Mexicana de analisis, ni Norma Oficial Mexicana que regule los COP, sin embargo
se encuentran regulados limites maximos permisibles en los criterios ecoldgicos de la
calidad del agua (Diario Oficial de la Federacion, 13 de Diciembre de 1989). Por lo tanto es
de gran importancia adecuar métodos de andlisis confiables y reproducibles para mejorar
no solo la calidad ambiental, si no también proporcionar bases a la legislacion en materia
ambiental para nuestro pais. Este es el caso de la CONAGUA y el motivo del planteamiento
de este trabajo cuyo objetivo es proporcionar un método confiable de andlisis para el
caso particular de los Bifenilos Policlorados, que después de probar su eficiencia y
reproducibilidad se podra proponer como anteproyecto de Norma Mexicana de andlisis
de calidad del agua para la medicion de Bifenilos policlorados (PCB’s) en aguas naturales,

residuales y tratadas por cromatografia de gases.



CAPITULO I. Contaminantes organicos.

1.1 Compuestos organicos.

Los compuestos organicos fueron denominados asi cuando los compuestos quimicos se dividian en
dos clases: inorgdnicos y organicos, segun la fuente de donde provenian. Los compuestos
organicos eran los que se obtenian de fuentes vegetales y animales, o sea materiales producidos
por organismos vivos, esta clasificacion cambio aproximadamente en 1850, cuando se aclaré que
estos compuestos tenian en comun que todos contenian carbono y que no necesariamente debian
provenir de fuentes vivas, ya que podian hacerse en laboratorio, pero resulté conveniente

mantener el nombre de orgdnico (Morrison y Boyd, 1985).

La mayoria de las sustancias orgdnicas son contaminantes potenciales al entrar en aguas
subterrdneas o superficiales, algunos compuestos orgdnicos son directamente téxicos y pueden
ocasionar efectos nocivos directos sobre organismos vivos y ecosistemas. Estos compuestos
organicos incluyen petréleo y sus derivados, hidrocarburos policiclicos y aromaticos e
hidrocarburos clorados, la mayoria de los compuestos contaminantes organicos son producidos
por el hombre, aunque algunas de estas sustancias quimicas también ocurren de manera natural,
producidas por sintesis bioquimica, descomposicidn incompleta de materia organica, erupciones
volcdnicas etc. Los compuestos organicos son utilizados como: combustibles, surfactantes,
plaguicidas, elaboracién de plasticos, disolventes, limpiadores, pigmentos o refrigerantes; que
pueden contaminar el ambiente de acuerdo a su manejo (Perk Vander, 2006).

Algunos compuestos organicos contienen grupos funcionales polares que permiten la formacion
de enlaces de hidrogeno; por lo tanto, son hidrofilicos (solubles en agua). Los compuestos
organicos de mayor polaridad, en particular los que contienen oxigeno y nitrégeno, tienden a ser
mas solubles en agua que los compuestos orgdnicos menos polares; la mayoria de los

contaminantes organicos son no polares y son hidréfobos.

1.2 Contaminantes Organicos Persistentes (COP).

En 1997, el Foro Intergubernamental sobre Seguridad Quimica (IFCS, por sus siglas en inglés)
presentd al Programa de las Naciones Unidas para el Medio Ambiente (PNUMA) una serie de
recomendaciones para adoptar medidas inmediatas con respecto a 12 Contaminantes Orgdnicos
Persistentes (COP) (Bifenilos policlorados, dioxinas y furanos, aldrina, dieldrina, endrina, clordano,

hexaclorobenceno, mirex, toxafeno y heptacloro). Esta iniciativa internacional dio origen al



Convenio de Estocolmo sobre Contaminantes Orgdnicos Persistentes adoptado en el 2001 por un
total de 127 paises, entre ellos México. El Convenio entré en vigor en el 2004 y a la fecha 152
paises lo han ratificado (Romero et al.,, 2009). En el texto del convenio se describen las
propiedades de los COP de la siguiente forma: “Los COP son compuestos organicos (constituidos
por carbono) producidos por actividades humanas (antropogénicas), y que por sus propiedades
fisicas y quimicas (particularmente por su contenido de cloro) suelen ser resistentes a la
degradacion quimica, bioldgica y por la luz (fotolitica), razén por la cual pueden persistir
bioacumulandose durante afios en el ambiente y en los tejidos de los organismos expuestos a
ellos. Su alta solubilidad en lipidos favorece su penetracién a través de las membranas de las
células de los seres humanos y de los organismos de la biota acudtica y terrestre, asi como su
acumulacidn en sus tejidos grasos, por lo cual tienden a encontrarse en los distintos eslabones de
la cadena alimentaria (fenédmeno de bioamplificacién). Por su capacidad de bioacumularse y de
permanecer por largos periodos dentro de los organismos vivos, estas sustancias son capaces de
producir una serie de efectos adversos en diferentes drganos y sistemas, y elevar el riesgo de
desarrollo de procesos patoldgicos, incluso cancer y alteraciones reproductivas (Convenio de

Estocolmo http://www.pops.int/documents/context/context_sp.pdf).

1.2.1 Caracteristicas de los Compuestos Orgdanicos Persistentes.

Los COP estan representados por dos subgrupos importantes, que comprenden a los
hidrocarburos aromaticos policiclicos y algunos halogenados. Este ultimo grupo esta formado por
diversos productos organoclorados que han demostrado ser los mas resistentes a la degradacion.
El enlace cloro-carbono es muy estable frente a la hidrélisis, cuanto mayor es el nimero de
sustituciones de cloro y/o grupos funcionales, mas elevada es la resistencia a la degradacién. El
cloro unido a un anillo aromatico (benceno) es mas estable a la hidrélisis que a las estructuras
alifaticas. Los COP se distinguen por su semivolatilidad; esta caracteristica fisicoquimica les
permite presentarse en la fase de vapor, facilitando de esta manera su transporte a largas
distancias; las sustancias con esta propiedad suelen ser muy halogenadas y tienen un peso
molecular de 200 a 500 uma y una presion de vapor inferior a 1000 Pa. Para concentrarse en los
organismos del medio ambiente, los COP deben poseer una propiedad que determine su entrada,
esta es la lipdfila, es decir, la tendencia a disolverse preferentemente en grasas vy lipidos; una
elevada lipdfila da lugar a una bioconcentracién de la sustancia del medio circundante en el
organismo y combinada con la persistencia y la resistencia a la degradacién, produce fendmenos

de bioamplificacion a través de la cadena alimentaria (IPCS, 1995).



1.2.2 Destino y Transporte de los COP en el Ambiente.

Las propiedades fisicas mas importantes que les permiten transportarse en el ambiente son: la
solubilidad en agua, la presidon de vapor, la constante de la Ley de Henry (a una temperatura
constante, la cantidad de gas disuelto en un liquido es directamente proporcional a la presion
parcial que ejerce ese gas sobre el liquido. Un plaguicida con un valor elevado de la constante de
la Ley de Henry se volatilizard o evaporara facilmente de los cuerpos de agua o del suelo himedo y
se dispersard a través de la atmdsfera). El coeficiente de reparto octanol-agua (KOW) y el
coeficiente de reparto carbono organico-agua (KOC) que se utilizan como indicadores relativos de
la tendencia de un compuesto organico a adsorcion al suelo (IPCS, 1997). La persistencia se puede
reducir mediante procesos de transformacion en el medio ambiente, estos son:
biotransformacion, oxidacion abidtica, hidrdlisis y fotdlisis. Algunas de las propiedades fisicas
antes mencionadas son fuertemente dependientes de las condiciones del medio ambiente. Por
ejemplo, la temperatura tiene una gran influencia en la presién de vapor, la solubilidad en agua vy,
por consiguiente, en la constante de la ley de Henry. La distribucion de los COP es inversamente
proporcional a la presién de vapor y por consiguiente, a la temperatura. Las temperaturas mas
bajas favorecen un reparto mayor de estos compuestos desde la fase de vapor a las particulas
suspendidas en la atmédsfera; Esto aumenta la probabilidad de su eliminacién y transporte a la
superficie de la tierra por accién de la lluvia y la nieve. Estos contaminantes se depositan y re-

evaporan continuamente y se fraccionan en funcion de su volatilidad.
1.3 Bifenilos Policlorados. Historia distribucion y usos.

Parte importante de los COP, es un grupo de compuestos denominado Bifenilos Policlorados
(PCB’s) los cuales se sintetizaron por primera vez en 1881 por Schmitt-Schulz, en Alemania; la
empresa Monsanto de Estados Unidos inicié la produccion industrial en 1929. Entre los paises que
fabricaban PCB’s se encuentran: Australia, China, Francia, Alemania, Italia, Japdn, Rusia, Espafia,
Reino Unido y Estados Unidos. Se estima que entre 1929 y 1977 se produjeron 440 mil toneladas
de PBC’s en Estados Unidos (Miller-Pérez et al., 2009); los usos de los PCB’s incluian la
formulacion de lubricantes y aceites de corte, como suplementos para pesticidas, agentes
desenpolvantes, plastificantes en pinturas, resinas sintéticas, adhesivos y sellantes, retardantes de
llama, transportadores de pigmentos en el tefiido de poliéster y papel, en la preparacidn de tintas
para imprenta y en plasticos, se estima que la produccién de PCB’s entre 1930 y 1980 a nivel
mundial fue de 1’ 200,000 toneladas, de las cuales 400,000 se depositaron en los océanos y
800,000 en aparatos de servicio (Lopera et al., 2006). En 1979 se suspendié la fabricacién en

Norteamérica y en 1983 en Europa occidental. Se considera que cerca del 7% al 15 % de los



transformadores de aceite mineral se han contaminado inadvertidamente con PCB’s a niveles

bajos, menos de 1000 ugL™ (Lopera et al., 2006).

1.3.1 Generalidades de los Bifenilos Policlorados.

Los PCB’s se pueden obtener por diferentes vias: fenilacién de sustratos aromaticos
(generalmente por radicales libres formando clorobifenilos no simétricos), por reacciones de
condensacion de arilo (produce cloro fenilos simétricos) y por sustitucion directa sobre un sistema
de bifenilos desarrollado previamente (Ruiz-Aguilar, 2005). Cuando se forman por clonacién
electrofilica del bifenilo con gas cloro en alguna de las diez diferentes posiciones (Miller-Pérez et
al., 2009), su formula quimica conocida es C1,H 19, Cl,,, donde n es el nimero de dtomos de cloro
en el intervalo de 1 a 10 (figura 1). Este tipo de sustancias incluye a todos los compuestos con una
estructura de bifenilo, es decir, dos anillos bencénicos unidos, que han sido clorados a diferentes

grados.

CoHpyCl, Xm=Ho CI

Figura 1. Estructura molecular.

En Ruiz-Aguilar (2005), Bellschmiter y Zell propusieron en 1980 un sistema numérico para los
congéneres de PCB’s el cual fue adoptado por la IUPAC (Unién Internacional de Quimica Pura y
Aplicada) Los nombres de los PCB’s estan clasificados segun la IUPAC en tres tipos: homélogos,
congéneres y mezclas. Los homoélogos se refieren al nombre general de un PCB dependiendo del
numero de cloruros que posea; los congéneres indican la posicion de cada cloruro dentro de la
molécula, las mezclas se refieren a los nombres comerciales (tabla 1).

Tedricamente existe un total de 209 congéneres posibles; 130 son comerciales, de los cuales son
mezclas de cincuenta o mas congéneres (Lopera et al., 2006).



Tabla 1. Nombres y tipos comunes de los PCB’s.
(Elaborado a partir de Ruiz-Aguilar, 2005).

Nombre Tipo

Monoclorobifenilo,  diclorobifenilo, triclorobifenilo

tetraclorobifenilo, etc. el
2,2'3,3',4,4',5,6’ octaclorobifenilo Congénere
Aroclor Mezcla ( Empresa Monsanto)

1.3.2 Caracteristicas de los Bifenilos Policlorados.

e Liquido viscoso amarillento con fuerte olor a hidrocarburos.

e Peso molecular: desde 188.7 g mol™-498g mol™

e Densidad: 1.1821-1.566 g mL™

¢ Hidrofébicos: solubilidad en agua entre 0.0027 y 0.42 ng L™

e Reconocidos por la EPA (Agencia de Proteccion Ambiental) como sustancias peligrosas “clase
A”, de muy alta toxicidad y persistencia ambiental.

e Alta capacidad calorifica.

e Inertes atodos los acidos y las bases conocidas.

¢ Punto de inflamacién > 300°C.

e Naturaleza no polar: alta constante dieléctrica.

e Altamente solubles en lipidos.

e Recalcitrantes: la alta electronegatividad del cloro neutraliza la alta reactividad del carbono, lo

que los hace de muy dificil degradacidn fisica, quimica y bioldgica.

1.3.3 Distribucion de los Bifenilos Policlorados en el ambiente.

La principal fuente de exposicién de los PCB’s en el ambiente en general, parece ser la
redistribucion, derivado de su volatilizacion del suelo y el agua para pasar a la atmédsfera, con el
posterior transporte por aire y su eliminacion de la atmdsfera mediante la deposicion himeda o
seca, para volatilizarse nuevamente. Dado que los ritmos de volatilizaciéon y degradacion de los
PCB’s varian segun los compuestos, esta redistribucidon produce una alteracién en la composicion
de las mezclas de PCB’s presentes en el ambiente. Los PCB’s en agua se absorben en los
sedimentos y en la materia organica, las concentraciones en los sedimentos y en la materia en

suspensidn son mas elevadas que en las masas de agua correspondientes. Una fuerte adsorcion,



en el sedimento, especialmente en el caso de los PCB’s con un grado elevado de cloracidn,
disminuye la tasa de volatilizacién, por lo que pueden actuar como sumideros del medio ambiente
y como depdsito de estos compuestos para los organismos. La baja solubilidad y la fuerte
absorcién de los PCB’s en las particulas del suelo limitan la lixiviacién (figura 2). Los compuestos
con menor grado de cloracién tienen una tendencia mayor a la lixiviacién que los mas clorados; es
decir, que los bifenilos mas clorados tienden a acumularse en mayor grado que los que tienen una

concentracion menor en cloro (IPCS, 1995).

Figura 2. Mecanismo por el cual los PCB’s se introducen en el ambiente.
(Taller regional: Manejo y destruccion ambientalmente adecuados de Bifenilos Policlorados,
SEMARNAT 2011).

1.3.4 Toxicidad los Bifenilos Policlorados.

La toxicidad de una sustancia se define como la capacidad de causar dafio a un organismo vivo, y
se define en funcién de la cantidad de productos quimicos que han sido administrados o
absorbidos, la via de exposicion y su distribucién en el tiempo, el tipo vy la severidad de la lesidn,
el tiempo requerido para producirla, la naturaleza del organismo (Programa Internacional de
Seguridad Quimica: Principios basicos de toxicologia aplicada, 1997). La Organizacién Mundial
de la Salud (OMS o WHO, por sus siglas en inglés) ha publicado su lista mas reciente en 2005
sobre el TEF (Toxic Equivalency Factor/Factor de equivalencia tdxica) de algunos COP, como lo
son los PCB’s (tabla 2). EI TEF expresa la toxicidad de las dioxinas , furanos y PCB en los términos
de la forma mas téxica de las dioxinas, la 2,3,7,8-TCDD . Un factor de toxicidad de 0,5 por

ejemplo, nos indica que para un determinado compuesto el efecto téxico producido por 10 ng
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http://translate.googleusercontent.com/translate_c?hl=es&langpair=en%7Ces&rurl=translate.google.com.mx&u=http://en.wikipedia.org/wiki/Polychlorinated_biphenyl&usg=ALkJrhhg4f5h_4axCbljlwAnMeOoiRgh3Q
http://translate.googleusercontent.com/translate_c?hl=es&langpair=en%7Ces&rurl=translate.google.com.mx&u=http://en.wikipedia.org/wiki/2,3,7,8-TCDD&usg=ALkJrhiir96jOvV1REUujZRKeXjaKzHxuQ

2005).

Tabla 2. TEF (Factor de Equivalencia Téxica) de los PCB’s. OMS, 2005.

es el mismo que el producido por 5 ng de 2, 3, 7,8-TCDD (Organizacién Mundial de la Salud,

Compuesto

WHO TEF 2005

Compuesto

WHO TEF 2005

Non-ortho-substitutedPCBs
3,3",4,4"-tetra CB (PCB 77)
3,4,4",5-tetraCB (PCB 81)
3,3,4,4’,5-pentaCB (PCB 126)

3,3,,4,4',5,5"-hexaCB(PCB 169)

0.0001
0.0003
0.1

0.03

Mono-ortho-subtitutedPCBs
2,3,3,’4,4’-pentaCB (PCB 105)
2,3,4,4°,5 panta CB(PCB 114)
2,3',4,4’5-pentaCB (PCB118)

2°,3,4,4",5-hexaCB (PCB 123)
2,3,3,4,4’,5-hexaCB (PCB 156)
2,3,3,4,4’,5-hexaCB (PCB 157)

2,3°,4,4',5,5 -hexaCB(PCB 167)

2,3,3,4,4',5,5"-heptaCB(PCB 189)

0.00003
0.00003
0.00003

0.00003
0.00003
0.00003

0.00003
0.00003

Los efectos de las mezclas de los PCB’s son muy variables y mientras que en algunas especies

presentan efectos adversos con concentraciones de 0.1 mg L™, otras no se ven afectadas por

concentraciones de 100 mg L;
0.0005 mg de PBC por litro de agua para beber, mientras que La Food and Droug Administration
(FDA) obliga a que ciertos alimentos de consumo diario contenga no mas de 0.2-3 ppm de PCB’s

(Tabla 3). Para el caso especifico de nuestro pais

estableciendo la EPA.

se ha considerado

el limite que esta

Para el caso especifico del agua la EPA establecié un limite de

Tabla 3. Contenido limite permitido de PCB’s en los alimentos. (Tomado de Miller-Pérez et al., 2009).

Alimento
Alimento Alimento Agua para
Aves para Huevo de Pecesy para
Leche para consumo
consumo gallina mariscos infantes y
animales humano
lactantes
Limite de PCB
(ppm*) 1.5 3.0 0.3 2.0 2.0 0.2 0.0005

*(1ppm=lug g”, Img kg™, 1Img 1)
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CAPITULO II. Situacion de los Bifenilos policlorados en México. Normativa Nacional e

Internacional.

México ha tenido una participacidon activa en foros y convenios relacionados con la
proteccion de la salud, el ambiente y la gestidon ecolégicamente racional de los productos
guimicos téxicos y sus desechos peligrosos. En la tabla 4 se presentan los convenios que
nuestro pais ha ratificado relacionados con las sustancias peligrosas y los COP (Romero et

al., 2009).

Tabla 4. Normativa Internacional. Convenios.

Basilea.lvigencia a partir de 5 mayo 1992 Estocolmoz. vigencia a partir de 17 mayo Rotterdama. vigencia a partir de

2004 febrero 2004

24

y el ambiente de residuos
peligrosos.

Disminucion de generacion de

el tratamiento de las sustancias
toxicas promovido por el PNUMA.

Enlista los 21 COP’s.

e Proteger la salud de las personas e Acuerdo internacional que regula e Establecer un mecanismo de

autorizacion para la importacién y
exportacion de sustancias
quimicas peligrosas y plaguicidas
comerciales.

desechos peligrosos, restriccidon
de movimientos fronterizos de
desechos peligrosos.

! http://www.basel.int/Portals/4/Basel%20Convention/docs/text/BaselConventionText-s.pdf
2 http://chm.pops.int/Home/tabid/2121/mctl/ViewDetails/EventModID/871/EventID/230/xmid/6921/Default.aspx
*http://www.pic.int/ElConvenio/Generalidades/TextodelConvenio/tabid/1980/language/es-0/Default.aspx

2.1 Normativa Nacional.

Con la finalidad de instrumentar los derechos constitucionales de los ciudadanos, la federacion ha
creado numerosas leyes, reglamentos, Normas Mexicanas (NMX) y Oficiales Mexicanas (NOM)
qgue en su conjunto practicamente regulan cada paso del ciclo de vida de las sustancias quimicas
peligrosas y toxicas, hasta su disposicion final como residuos peligrosos. Las leyes con unA
atribucidén directa en la regulacidn de estas sustancias son: Ley General de Salud (LGS), Ley General
de Equilibrio Ecoldgico y Proteccién al Ambiente (LGEEPA) y la Ley General para la Prevencién y
Gestion Integral de Residuos (LGPGIR), Ley Federal del Trabajo (LFT) y la Ley Federal de Sanidad
Vegetal (Tabla 5.); asi como por sus respectivos reglamentos y NOM que de ellos derivan (Romero

et al., 2009).
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Tabla 5. Leyes y reglamentos relevantes al control de sustancias quimicas peligrosas (mencionan también COP’s) (Tomado de Plan Nacional de
Implementaciéon del Convenio de Estocolmo, situacidn de los contaminantes organicos persistentes en México 2007).

Ley

Reglamento

Sector a cargo

Aspectos relacionados a la gestion de COP

Ley General de Equilibrio Ecoldgico vy
Proteccion al Ambiente(DOF 1988, ultima
reforma 2007)

Ley General para la Prevencion y Gestidn
Integral de Residuos.(DOF 2003; ultima
reforma

2007).

Ley de Aguas Nacionales (DOF 1992, ultima
reforma 2012)

Ley General de Salud (DOF 1984, ultima
reforma 2006).

Ley Federal de Sanidad Vegetal (DOF 1994,
ultima reforma 2007).

Ley de Caminos, Puentes y Autotransporte
Federal (DOF 1993; ultima reforma 2005)

R. de Impacto Ambiental.

R. de Prevencion y Control de la Contaminacion de
la Atmodsfera. R. del Registro de Emisiones vy
Transferencia de Contaminantes

R. de la Ley General para la Prevencidn y Gestion
Integral de los Residuos.

R. de la Ley de Aguas Nacionales R. Para Prevenir y
Controlar Ia Contaminaciéon del Mar con
Vertimientos de Desechos y otras Materias.

R. de Actividades, Establecimientos, Productos y
Servicios.

R. de Transporte Terrestre de Materiales
y Residuos Peligrosos

SEMARNAT

SEMARNAT

SEMARNAT

SSA

SAGARPA

SCT

Regulacion y control de la evaluacién del impacto ambiental,
calidad del aire, asi como de la generacion, importacion,
exportacion y manejo integral de materiales y residuos peligrosos.

Manejo y control de los residuos con el objeto de minimizar su
generacion.

Regular la explotacion, uso o aprovechamiento de dichas aguas, su
distribucidn y control, asi como la preservacion de su cantidad y
calidad para lograr su desarrollo integral sustentable.

Regulacion y control sanitarios de la importacion, proceso y uso de
plaguicidas, fertilizantes y sustancias toxicas y de los
establecimientos en los que se manejan; asi como de las
condiciones sanitarias del agua y del manejo de los residuos
sélidos.

Uso de agroquimicos en agricultura

Regulacién y control del transporte de sustancias, materiales y
residuos peligrosos.
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2.2 Bifenilos Policlorados en México.

La LGEEPA y su Reglamento en Materia de residuos peligrosos, publicado en 1988, constituyeron
los primeros ordenamientos en los cuales se basé la regulacién y el control de los PBC’s en México
hasta la entrada en vigor de la LGPGIR. Publicada el 10 de Diciembre de 2001 la NOM-133-
SEMARNAT-2000 (Proteccion Ambiental-Bifenilos Policlorados- Especificaciones de Manejo) que
establece las especificaciones de proteccién ambiental para el manejo de equipos eléctricos,
equipos contaminados vy residuos peligrosos que contengan PCB’s, los plazos para su eliminacion,
descontaminacién o destruccion (PNI, 2007). La Norma establece los Limites Maximos Permisibles
(LMP) de emisiones de PCB’s al medio ambiente especifico para procesos industriales de
tratamientos (térmicos, quimicos y bioldgicos) para equipos que contengan residuos de PCB’s asi
como también las disposiciones de limpieza de sitios contaminados (Romero et al., 2009).

En 2002 México ratificd el Convenio de Estocolmo, hecho que condujo al establecimiento de los
objetivos de desempefio de México conforme al Convenio sobre COP, segin se define en su
Programa Nacional de Medio Ambiente, el cual estipula que los PCB’s tienen que ser eliminados a
mas tardar en 2012. En 2009 México inicié un proyecto de cuatro afios, apoyado por el Fondo para
el Medio Ambiente Mundial (GEF) y el Programa de las Naciones Unidas para el Desarrollo
(PNUD), llamado “Manejo y Destruccion Ambientalmente Adecuados de los PCB'S en México”.
Este proyecto se ha dedicado a evaluar la capacidad del Gobierno para la destruccidn y gestidn
racional de PCB’s, actualizar el inventario nacional de PCB’s, definir los sitios para el
almacenamiento, crear un sistema nacional coordinado entre los Estados para la gestién de los

PCB’s y trazar estrategias de comunicacién de riesgos (Limén et al., 2010).
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CAPITULO Il1. Calidad del agua.

La calidad del agua es un atributo definido socialmente en funcién del uso que se le piense dar al
liquido; cada uso requiere un determinado estandar de calidad (CONAGUA, 2011). Cerca del 40
por ciento de la humanidad no tiene acceso adecuado a agua segura. Se estima que las
enfermedades hidricas provocan la muerte de 25 000 personas diariamente (Mackenzie y Masten,
2004). Las directrices de la OMS para el agua de consumo son quizd los estdndares mas
importantes relativos a la calidad del agua. Se usan universalmente y son la base para legislacion
de algunos organismos como la EPA y la comunidad Europea (CE). Las directrices originales se
publicaron en dos volumenes en 1984. Incluyen parametros microbioldgicos, quimicos vy
radiolégicos. Los parametros quimicos incluyen 17 inorgdnicos, 27 organicos, 33 pesticidas y 17
desinfectantes y subproductos asociados (Gray, 1996). En el mundo desarrollado hay
preocupacién por los posibles riesgos para la salud que puede surgir a largo plazo por la presencia
de pequefias concentraciones de impurezas en el agua para beber, en especial de compuestos

potencialmente carcindgenos (Tebutt, 1995).

3.1 Monitoreo de la Calidad del Agua en México.

La Comisidon Nacional del Agua (CONAGUA), tiene entre otras atribuciones en materia de
administracién del agua, el planear, regular y controlar la explotacion, uso y aprovechamiento de
las aguas nacionales, asi como el de normar y realizar los estudios y trabajos de vigilancia de
calidad del agua y los inventarios de su disponibilidad y uso, también es responsable de normar,
revisar y aprobar la ejecucion de proyectos hidraulicos, publicos o privados, que afecten la
cantidad o calidad del recurso agua. Para preservar la calidad de las aguas Nacionales, la
CONAGUA a través de la Subdireccidon General Técnica encomienda a la Gerencia de Calidad del
Agua, su vigilancia a través del monitoreo sistematico y de la evaluacién de los laboratorios
publicos y privados que realizan andlisis de calidad del agua. De acuerdo a Estadisticas del agua
publicadas por la CONAGUA en 2011, en el afo 2009, la Red Nacional de Monitoreo contaba con
1,510 sitios, distribuidos en todo el pais, donde sélo se analizaban pardmetros fisicoquimicos y
microbioldgicos por la Red Nacional de Laboratorios, la cual estd constituida por 13 laboratorios
ubicados en los Organismos de Cuenca y 15 en las Direcciones Locales. En 2012, se realizd un
contrato para el monitoreo de 5000 sitios y se amplian los pardmetros a evaluar, donde se

establecen el monitoreo de algunos compuestos organicos en diferentes sitios al menos una vez
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al afio atendiendo lo que respecta al reglamento interno de la CONAGUA Articulo 56, de las

atribuciones de la Gerencia de la Calidad del Agua, parrafo I:

a) Prevencion y control de la contaminacion del agua y sus bienes publicos inherentes; estudios de
calidad del agua y proyectos de clasificacion de los cuerpos de agua, asi como de impacto
ambiental de las obras hidraulicas;

e) Monitoreo sistematico y permanente de la calidad de las aguas nacionales, y
f) Clasificacién y cuantificacién de humedales;

Il. Integrar, validar y proporcionar la informacién basica relativa a la prevencién y control de la

contaminacién y la calidad de las aguas nacionales, necesaria para la Programacion Hidrica;

lll. Llevar el monitoreo sistemdtico y permanente de la calidad de las aguas nacionales
continentales y costeras a nivel Nacional, su preservacidn, rehabilitacion y control, conforme a la
informacidn con la que cuente la gerencia y a los informes que al respecto le proporcionen los

Organismos;

IV. Elaborar y proponer estudios de calidad del agua, de clasificacién de cuerpos de aguas

nacionales sanitarias ambientales y de costo-beneficio o de costo-efectividad;

c) Realizar estudios de calidad del agua y proyectos de clasificacion de los cuerpos de agua

nacionales.

3.2 Antecedentes del marco regulatorio de la Calidad del Agua.

Durante la colonia, los pobladores espafioles que arribaron a México demandaron agua para
desarrollar la agricultura, la mineria y el establecimiento de villas y ciudades. En principio los
distintos usos del agua fueron regulados con base en la legislacidn castellana, la cual ordenaba que
el agua fuera propiedad eminente y directa de los reyes. En el derecho castellano el uso del agua
se dividia entre publico y privado. El acceso publico consideraba al agua como un bien comun de
los habitantes de una ciudad o villa y por ello podia obtenerse de manera gratuita en las fuentes
publicas. Asi mismo establecia el gravamen de las aguas publicas con el fin de garantizar la
limpieza y reparacién de las cafierias. Los usos privados de las aguas fueron otorgados a distintas
grupos (pueblos de indios, 6rdenes religiosas e instituciones civiles) o particulares mediante
concesion Real. Con la independencia de México y los diferentes movimientos sociales, politicos y
culturales, la regulacion de la gestion del agua evoluciond, asi para el 13 de diciembre de 1910,

cuando se desarrollaba una de las primeras revoluciones sociales del mundo, fue publicada una
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Ley que declaraba que eran de Jurisdiccién Federal: los mares territoriales, las de los esteros, lagos
y lagunas que comunican con el mar; las de los rios, lagos y cauces en general y otras corrientes
cuyos lechos en su totalidad o en parte sirvan de limites entre los estados o territorios o paises
vecinos, y cuando se extiendan o pasen de un estado a otro; las de los afluentes directos o
indirectos de estas corrientes; las de los lagos y lagunas que comunique con los rios y lagos ya
mencionados; las de los rios, lagunas y cauces en general situados en el Distrito y territorios
Federales (ANEAS,2008). Desde entonces, el manejo del agua se dio a partir de los diferentes
sectores que representaban los usos; asi a finales de los ochentas como producto de diversas
reformas estructurales, el 16 de enero de 1989 se crea la Comisidn Nacional del Agua como un
Organismo Federal desconcentrado de la Secretaria de Agricultura y Recursos Hidraulicos. Una de
las primeras tareas de la CONAGUA fue establecer un nuevo marco juridico en materia de agua,
por lo que el 1° de diciembre de 1992, se publica la Ley de Aguas Nacionales.
Actualmente, la misiéon de la Comisién Nacional del Agua consiste en administrar y preservar las

aguas nacionales, con la participacién de la sociedad, para lograr el uso sustentable del recurso.

3.3 Marco Juridico de Calidad del Agua.

El Comité de Derechos Econémicos, Sociales y Culturales (CDESC) Observacién general N2 15," el
punto 2 establece que el derecho humano al agua es el derecho de todos a disponer de agua
suficiente, salubre, aceptable, accesible y asequible para el uso personal y doméstico. Mientras
que el punto 12 inciso b, nos dice que la calidad del agua necesaria para cada uso personal o
doméstico debe ser salubre, y por lo tanto, no ha de contener microorganismos o sustancias
quimicas o radiactivas que puedan constituir una amenaza para la salud de las personas. Cabe
mencionar que existen otras organizaciones internacionales que buscan el mismo propdsito,
entre los que cabe destacar a el Protocolo sobre Agua y Salud del Convenio sobre la Proteccion y
Utilizacion de los Cursos de Agua Transfronterizos y de los Lagos Internacionales?, el cual
adoptado bajo los auspicios de la Comisién Econdmica para Europa, persigue proteger la salud y el
bienestar asegurando un suministro adecuado de agua potable segura y un saneamiento
adecuado para todas las personas. La Carta Arabe de Derechos Humanos® llama a los Estados a

proporcionar a todas las personas agua potable segura y sistemas de saneamiento adecuados.

Y para nuestro pais especificamente, en la CONSTITUCION POLITICA DE LOS ESTADOS UNIDOS
MEXICANOS,* en el Capitulo | De los Derechos Humanos y sus Garantias, se establece en Articulo

lo. En los Estados Unidos Mexicanos todas las personas gozaran de los derechos humanos
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reconocidos en esta Constitucion y en los tratados internacionales de los que el Estado Mexicano
sea parte, asi como de las garantias para su proteccidén, cuyo ejercicio no podra restringirse ni
suspenderse, salvo en los casos y bajo las condiciones que esta Constitucion establece. En el 2012
se reforma el articulo cuarto, en el reconoce el derecho de los ciudadanos a agua limpia y segura,
es el Estado quien debe garantizar este derecho. Ley de Aguas Nacionales® es reglamentaria del
Articulo 27 de la Constitucion Politica de los Estados Unidos Mexicanos en materia de aguas
nacionales, (articulo que ha tenido importantes reformas, entre ellas la de 1960 y 1987 en las que
se establece que la Nacion tienen el dominio y administracidn de los recursos y que debe
preservar el equilibrio ecoldgico); y tiene por objeto regular la explotacion, uso o aprovechamiento
de dichas aguas, su distribucion y control, asi como la preservacidn de su cantidad y calidad para
lograr su desarrollo integral sustentable, y establece en su Titulo Séptimo: Prevencidn y control de
la contaminacién de las aguas y responsabilidad por dafio ambiental; en el Articulo 86: “La

Autoridad del Agua” tendra a su cargo, en términos de Ley:

l.- Promover y, en su caso, ejecutar y operar la infraestructura federal, los sistemas de monitoreo y
los servicios necesarios para la preservacidn, conservacion y mejoramiento de la calidad del agua
en las cuencas hidroldgicas y acuiferos, de acuerdo con las Normas Oficiales Mexicanas respectivas

y las condiciones particulares de descarga;
Il. Formular y realizar estudios para evaluar la calidad de los cuerpos de agua nacionales;

X. Instrumentar en el ambito de su competencia un mecanismo de respuesta rdpido, oportuno y
eficiente, ante una emergencia hidroecolégica o una contingencia ambiental, que se presente en

los cuerpos de agua o bienes nacionales a su cargo;
XIll. Realizar:

a. El monitoreo sistematico y permanente de la calidad del agua, y mantener actualizado el
Sistema de Informacién de la Calidad del Agua a nivel nacional, coordinado con el Sistema
Nacional de Informacidn sobre cantidad, calidad, usos y conservacién del Agua en términos de
esta Ley; Ademas de la Ley y con objeto de regular los usos diversos, se generan Normas Oficiales
Mexicanas (NOM) de cumplimiento obligatorio con objeto de gravar las descargas, en los cuerpos
de agua nacional que se convierten en cuerpos receptores, en la Tabla 6 se enlistan las principales

NOM en materia de Calidad del Agua.
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Tabla 6. Normas Oficiales Mexicanas con respecto a la Calidad del Agua en nuestro Pais

(CONAGUA. Subdireccién General de Programacion. 2010).

NORMA OFICIAL MEXICANA

DESCRIPCION

NOM-001-SEMARNAT-1996

NOM-002-SEMARNAT-1996

NOM-003-SEMARNAT-1997

NOM-127-SSA1-1994

NOM-179-SSA1-1998

Limites maximos permisibles de contaminantes en las
descargas de aguas residuales en aguas y bienes
nacionales.

Limites maximos permisibles de contaminantes en las
descargas de aguas residuales a los sistemas de
alcantarillado urbano o municipal.

Limites maximos permisibles de contaminantes para las
aguas residuales tratadas que se reusen en servicios al
publico

Salud ambiental. Agua para uso y consumo humano.
Limites permisibles de calidad y tratamientos a que debe
someterse el agua para su potabilizacion.

Vigilancia y evaluacién del control de calidad del agua
potable en redes

El Comité de Derechos Econdmicos, Sociales y Culturales, 2002.

http://www.solidaritat.ub.edu/observatori/general/docugral/ONU_comentariogeneralagua.pdf
’Comisién Econémica para Europa, Protocolo sobre Agua y Salud del Convenio sobre la Proteccidn y Utilizacion de los Cursos de Agua

Transfronterizos y de los Lagos Internacionales, 1999.

http://www.unece.org/fileadmin/DAM/env/water/documents/brochure_water_convention_spanish.pdf

3Carta Arabe de Derechos Humanos, Articulo 39 ,2004.

http://ocw.um.es/cc.-juridicas/derecho-internacional-publico-1/ejercicios-proyectos-y-casos-1/capitulo8/documento-18-carta-arabe-

de-derechos-humanos-de-2004.pdf

“CONTITUCION POLITICA DE LOS ESTADOS UNIDOS MEXICANOS, TEXTO VIGENTE Ultima reforma publicada DOF 26-02-2012.
>Ley de aguas nacionales TEXTO VIGENTE Ultima reforma publicada DOF 11-08-2014.
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Sin embargo en ninguna de estas normas se regulan compuestos orgdnicos ni PCB’s en agua;
ademas de estos instrumentos solo se aplican a las descargas industriales, se le fijan Condiciones

Particulares de Descarga (CPDs) y en pocas se consideran los compuestos organicos.

El 13 de diciembre del 1989, se publicaron en el Diario Oficial de la Federacién ACUERDO por el
que se establecen los Criterios Ecoldgicos de Calidad del Aguas CE-CCA-001/89, cuyo objetivo era
que la autoridad competente calificara la aptitud de los cuerpos de agua. La Tabla 7 expresa los

valores en mg/ L para PCB’s.

Tabla 7. Criterios ecoldgicos de la calidad del agua para Bifenilos policlorados DOF 13/12/1989.

PARAMETROS FUENTE DE RECREATIVO RIEGO PECUARIO PROTECION ALA VIDA
mg/L ABASTECIMIENTO CONTACTO AGRIiCOLA ACUATICA
PARA USO PUBLICO PRIMARIO AGUA DULCE AGUAS
URBANO COSTERAS Y
ESTUARIOS
Bifenilos 0.0000008 (I11) N/P N/P N/P 0.00001 0.00003
Policlorados
(1) el nivel ha sido extrapolado mediante el empleo de modelo matematico, por lo que en revisiones posteriores podra ser modificado a valores
especificos.

N/P NO ESTIPULADO

Pardametro ( y otros COP) que también se encuentra en la Ley Federal de Derechos, disposiciones
aplicables en materia de aguas nacionales 2014, en su articulo 223, tabla de lineamientos de la
calidad del agua, con un limite de 0.0005 mg L ™ como para fuente de abastecimiento para uso

publico y proteccidn a la vida acuatica.

En el marco de la Ley de Aguas Nacionales en su ultima reforma de del DOF 11/08/2014 sefala lo

siguiente:

TITULO SEPTIMO Prevencién y Control de la Contaminacién de las Aguas y Responsabilidad por

Dafio Ambiental Prevencion y Control de la Contaminacion del Agua

ARTICULO 85: Es fundamental que la Federacidn, los Estados, el Distrito Federal y los Municipios, a
través de las instancias correspondientes, los usuarios del agua y las organizaciones de la sociedad,
preserven las condiciones ecoldgicas del régimen hidroldgico, a través de la promocidn y ejecucion
de las medidas y acciones necesarias para proteger y conservar la calidad del agua, en los términos

de Ley [...]

a. Realizar las medidas necesarias para prevenir su contaminacién y, en su caso, para reintegrar las



Aguas referidas en condiciones adecuadas, a fin de permitir su explotacién, uso o

aprovechamiento posterior, y
b. Mantener el equilibrio de los ecosistemas vitales.
ARTICULO 86. "La Autoridad del Agua" tendra a su cargo, en términos de Ley:

I. Promover y, en su caso, ejecutar y operar la infraestructura federal, los sistemas de monitoreo y
los servicios necesarios para la preservacidn, conservacidon y mejoramiento de la calidad del agua
en las cuencas hidrolégicas y acuiferos, de acuerdo con las Normas Oficiales Mexicanas

respectivas.

Por lo que en términos de la legislacion es necesario sentar y complementar las Normas Mexicanas

de analisis en funcion del monitoreo de la calidad del agua en nuestro pais.
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CAPITULO IV. Revisién de métodos analiticos.

4.1 Fundamentos de cromatografia.

La cromatografia es uno de los métodos fisico-quimicos de separaciéon de mas amplia utilizacidn,
ya que cubre casi todos los campos de analisis de la ciencia. Segun la IUPAC: “La cromatografia es
un método, usado principalmente para la separacion de los componentes de una muestra, en la
qgue los componentes se distribuyen en dos fases, una de las cuales es estacionaria, mientras la
otra es movil. La fase estacionaria puede ser un sélido, un liquido retenido sobre un sélido o un
gel. La fase estacionaria puede estar extendida o distribuida como una pelicula. La fase movil
puede ser liquida o gaseosa (figura 3.) (Pérez et al., 2003). Se puede decir entonces que la

cromatografia se usa para la separacién de sustancias complejas en sus componentes.

Estacionaria
Fases
Solida Liquida

Cromatografia Cromatografia

Gaseosa
Gas-soélido (CGS) Gas-liquido (CGL)
Movil
Cromatografia de adsorcion en
Cromatografia liquido-liquido
Liquida columnay cromatografia en
o de particion
capa fina (TLC)

Figura 3. Tipos de separaciones cromatograficas (Pérez et al., 2003).

4.2. Principio de andlisis por Cromatografia de Gases.

La condicidn indispensable que tiene que cumplir una sustancia para poder ser analizada por
Cromatografia de Gases (CG), es que debe ser volatil, sin descomponerse a las temperaturas de
trabajo del sistema, que pueden alcanzar hasta los 400°C (Pérez et al., 2003). En cromatografia de
gases la muestra, que puede ser un gas o un liquido, se inyecta a un flujo de gas inerte, la fase
movil (a menudo llamado el gas portador). La muestra se lleva a través de una columna capilar
donde los componentes de la muestra se separan en base a su capacidad para distribuirse entre
las fases maovil y estacionaria. Un diagrama esquematico de un cromatdgrafo de gases tipico se

muestra en la figura 4.
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Figura 4. Esquema general de un cromatdgrafo de gases (Harvey, 2000).

4.3 Fase mavil.
Las fases moviles mas comunes para la Cromatografia de gases son: Helio (He), Argdn (Ar), y

Nitrégeno (N,), que tiene la ventaja de ser quimicamente inerte frente a la muestra y la fase
estacionaria. La eleccion del gas portador a utilizar es a menudo determinado por el detector del

instrumento (Skoog et al., 2001).

4.4 Columnas Cromatograficas.

Una columna cromatografica proporciona una ubicaciéon para retener fisicamente la fase
estacionaria. La construccién de la columna también influye en la cantidad de muestra que puede
ser manejada, la eficiencia de la separacidn, el nimero de analitos que se pueden separar
facilmente, y la cantidad de tiempo requerido para la separacién. Tanto columnas empacadas y

columnas capilares se utilizan en cromatografia de gases (Skoog et al.,, 2001).

4.4.1 Columna empacada, se construyen a partir de vidrio, acero inoxidable, cobre o aluminio y es
tipicamente 2-6 m de longitud, con un didmetro interno de 2-4 mm. La columna se rellena con un
soporte solido en particulas, con didmetros de particulas que van desde 37 hasta 44 um por 250 a
354 um. El soporte en particulas mas ampliamente utilizado es la tierra de diatomeas, que se
compone de los esqueletos de silice de diatomeas. Estas particulas son bastante porosas, con
areas de superficie de 0,5-7,5 m?/ g, lo que proporciona un amplio contacto entre la fase mévil y la
fase estacionaria. Cuando hidroliza, la superficie de una tierra de diatomeas que contiene grupos
silanol (- SiOH), proporcionando sitios activos que absorben las moléculas de soluto en la

cromatografia de gas-sélido (Skoog et al., 2001).
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4.4.2 Columnas Capilares, o columnas tubulares abiertas se construyen a partir de silice fundida
recubierta con un polimero protector. Las columnas pueden ser de hasta 100 m de longitud con un
didmetro interno de aproximadamente 150-300 um. Grandes columnas de calibre de 530 um son

llamadas columnas megaboro (Harvey, 2000).

Las columnas capilares son de dos tipos principales. Columnas tubulares abiertas revestidas de
pared (WCOT) contienen una capa delgada de la fase estacionaria, tipicamente 0,25 um de
espesor, revestido en la pared interior del capilar. En las columnas tubulares abiertas de apoyo
recubierto (SCOT), una capa delgada de un soporte sdlido, tal como una tierra de diatomeas,
recubierto con una fase estacionaria de liquido estd unido a la pared interior del capilar. Las
columnas capilares proporcionan una mejora significativa en la eficiencia de separacion. La presién
necesaria para mover la fase movil a través de una columna de relleno limita su longitud. La
ausencia de material de embalaje permite a una columna capilar ser mas larga que una columna

de relleno (Skoog et al., 2001).

4.5 Fase Estacionaria. La selectividad en cromatografia de gases estd influenciada por la eleccién
de la fase estacionaria. El orden de elucidn en CG se determina principalmente por el punto de
ebullicidn del soluto y, en menor grado, por la interaccion del soluto con la fase estacionaria. Los
solutos con significativamente diferentes en puntos de ebullicién se separan facilmente. Por otro
lado, dos solutos con puntos de ebullicién similares se pueden separar sélo si la fase estacionaria
interactua selectivamente con uno de los solutos. En general, los solutos no polares se separan
mas facilmente con una fase estacionaria no polar, y solutos polares son mas faciles de separar
utilizando una fase estacionaria polar. Los principales criterios de seleccion de una fase
estacionaria son que debe ser quimicamente inerte, térmicamente estable, de baja volatilidad y de

una polaridad apropiada para los solutos que se estan separados (Pérez et al., 2003).

4.6 Detectores para cromatografia de gases. La parte final de un cromatdgrafo de gases es el
detector. El detector ideal tiene varias caracteristicas deseables, incluyendo bajos limites de
deteccidn, una respuesta lineal en un amplio rango de concentraciones de soluto (lo que hace mas
facil el trabajo cuantitativo), la capacidad de respuesta a todos los solutos o selectividad para una
clase especifica de solutos, y una falta de sensibilidad a los cambios en tasa o la temperatura de

flujo (Pérez et al., 2003).

4.6.1 Detector de captura electrénica (ECD).El detector de captura de electrones es un ejemplo

de un detector selectivo. El detector consta de un emisor beta (una particula beta es un electrén)
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tales como ®Ni. Los electrones emitidos ionizan la fase mévil, que es generalmente de N,, lo que
resulta en la produccién de electrones adicionales que dan lugar a una corriente eléctrica entre un
par de electrodos. Cuando un soluto con una seccién de alta cruza para la captura de electrones
eluye de la columna y la corriente eléctrica disminuye. Esta disminucion de la corriente eléctrica
sirve como la sefal. El ECD es altamente selectivo hacia solutos con grupos electronegativos
funcionales, tales como haldgenos, y grupos nitro y es relativamente insensible a las aminas,
alcoholes e hidrocarburos. Aunque su limite de deteccién es excelente, su rango lineal se extiende

sobre sélo aproximadamente dos érdenes de magnitud (Skoog et al., 2001).
4.7 Evaluacion de Cromatografia de Gases (Skoog et al., 2001).

4.7.1 Exactitud: La exactitud de un método cromatografico de gas varia sustancialmente de
muestra a muestra. Para las muestras de rutina, una precision de 1-5 % es comun. Para los analitos
presentes en niveles muy bajos de concentracidn, para muestras con matrices complejas, o para
muestras que requieren un procesamiento significativo antes del andlisis, la precisién puede ser

sustancialmente mas pobre.

4.7.2 Precision: La precisiéon de un analisis cromatografico de gases incluye contribuciones de
toma de muestras, preparacion de muestras, y el instrumento. La desviacidon estandar relativa
debido a la porcidon cromatografica de gases del analisis es tipicamente 1-5 %, aunque puede ser
significativamente mayor. Las principales limitaciones a la precisiéon son ruido del detector y la

reproducibilidad de los volimenes de inyeccion.

4.7.3 Sensibilidad: La sensibilidad (la pendiente de una curva de calibracidn) se determina por las
caracteristicas del detector. De mayor interés para el trabajo cuantitativo es rango lineal del

detector, es decir, el intervalo de concentraciones sobre la cual una curva de calibracion es lineal

4.7.4 Selectividad: Ya que combina la separacidn con el andlisis, la cromatografia de gases
proporciona una excelente selectividad. Mediante el ajuste de las condiciones que por lo general
es posible disefiar una separacion tal que los analitos se eluyen por si mismos. Selectividad
adicional puede ser proporcionada mediante el uso de un detector, como el detector de captura

de electrones, que no responde a todos los compuestos.
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CAPITULO V. Justificacién y problemaética.

5.1 Problematica.

En nuestro pais la calidad del agua se ha convertido en un tema prioritario por la relacién que
tiene con la salud y con el ambiente. El agua es sumidero de desechos liquidos y sdlidos tdxicos
con potencial carcinégeno, razén por la cual es importante monitorear su calidad y establecer
limites permisibles asi como las normas que establezcan los parametros y métodos para la
medicion de los desechos tdxicos. Ante la problemdtica de la calidad del agua y la normatividad
vigente (elaborada en los afios 90’s), que solamente incluye el monitoreo de descargas industriales
en cuerpos de agua receptores, y que solo se centra en 18 parametros fisicoquimicos (Demanda
bioquimica de oxigeno, fosfatos, coliformes totales, nitratos, nitritos, grasas y aceites, pH etc.) Y
10 metales (Mercurio, arsénico, zinc, plomo etc.); los cuales son insuficientes para reflejar el
estado real de la calidad del agua. Cabe destacar que en los Criterios Ecolégicos de la Calidad del
Agua se encuentran los limites maximos permisibles para los COP (CE-CCA-001/89 DOF 14 de
Diciembre 1989), para los Bifenilos Policlorados el limite maximo 0.0000008 mg L™, mientras que
en la Ley Federal de Derechos disposiciones aplicables en materia de aguas nacionales (2009) el
limite es de 0.0005 mg L™ en fuentes de abastecimiento para uso publico, asi como para riego
agricola y proteccién a la vida acuatica; sin embargo no existe una Norma Mexicana que
establezca el método de analisis de los Bifenilos Policlorados en el agua, por lo cual es importante
establecer la estandarizaciéon de un método confiable que permita la medicion de este
contaminante.

5.2 Justificacion.

En México existen normas como es el la NOM-133-SEMARNAT-2000 PROTECCION AMBIENTAL-
BIFENILOS POLICLORADOS (BPC’s)-ESPECIFICACIONES DE MANEIJO, vy los criterios ecolégicos de la
calidad del agua CE-CCA-001/89 (DOF 14 de diciembre de 1989) en los que se mencionan los
limites maximos permisibles de diversos contaminantes, entre ellos los PCB’s; sin embargo no hay
normas mexicanas de andlisis en agua.

El disefio experimental que plantea en este trabajo es con la intencidn de proponer un método
validado para medir concentraciones a nivel traza de contaminantes organicos persistentes,
particularmente para los PCB’s y proponer el método a través de la Gerencia de la Calidad del

Agua para la elaboracion del anteproyecto de Norma Mexicana en analisis de calidad del agua.
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5.3 Objetivos.

5.3.1 Objetivo general.

e Implementar un método por cromatografia de gases para la medicién de Bifenilos Policlorados
(congéneres) que incluya la identificacion de los mas toxicos, segun el factor de equivalencia
toxica mas reciente de la Organizacién Mundial de la Salud (2005) en analisis de calidad del
agua (aguas naturales, residuales y residuales tratadas) y la propuesta del método a través del

Laboratorio Nacional de Referencia como anteproyecto de Norma Mexicana.

5.3.2 Objetivos particulares.
e |dentificar Bifenilos Policlorados (congéneres) mas tdxicos, usando un sistema de cromatografia
de gases acoplado a un micro detector de captura de electrones y demostrar un limite de
cuantificacion < 0.0005 mg L-1 establecido en la Ley Federal de Derechos. Disposiciones

aplicables en materia de agua 2009 y ratificados en 2014 (CONAGUA).
5.4 Hipétesis.

Con base en la legislacidon actual y las necesidades a cubrir, es imprescindible desarrollar una
técnica de andlisis de calidad del agua para Bifenilos Policlorados por cromatografia de gases, el
método debera ser repetible y reproducible. Si cumple con los criterios de aceptacién y rechazo
del Laboratorio Nacional de Referencia, podra ser propuesto como Anteproyecto de Norma
Mexicana de andlisis de calidad del agua (aguas naturales, residuales y residuales tratadas) a

través de la Gerencia de la Calidad del Agua.
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CAPITULO VI. Método.
6.1 Gabinete.

Se realizé una busqueda de métodos estandarizados internacionalmente para la medicién
de los PCB’s, se selecciond el protocolo mas conveniente de acuerdo al equipo e
instrumentos disponibles y los niveles de medicidn requeridos, se realizaron las pruebas
de desempeiio y el analisis estadistico de los datos obtenidos conforme al Control de

Calidad del Laboratorio Nacional de Referencia.
6.2 Laboratorio.

Se analizaron siete muestras sintéticas proporcionadas por el Laboratorio Nacional de
Referencia con los analitos de interés, mezcla de 33 congéneres de bifenilos policlorados
marca Acusstandard lote 211061111, con concentracién conocida de 50 pg/L. Se
adicioné como surrogado el compuesto Tetracloro- m- xileno marca Ultrascientific, lote
CG 1919. Se realizé una extraccidon Liquido-Liquido y macro-concentracion Kuderna-
Danish, el extracto fue secado conforme a lo descrito por el método EPA 3510C; se limpid
con una columna de Florisil marca Aldrich lote 08129DQ limpia y activada, descrito por el
método ISO 17858. El extracto limpio se concentrd mediante un sistema de purga de
Nitrégeno, hasta que se obtuvo un volumen de 0,5 mL que se aforo a 1mL. Se realizé la
extraccion de las siete muestras sintéticas y un blanco al que se le dio el mismo
tratamiento que las muestras sintéticas para asi verificar cualquier interferencia durante
la extraccidn. Las muestras asi como la curva de calibracion se instrumentaron en el
Cromatografo de Gases con micro detector de captura de electrones (GC/UEDC) marca
Agilent modelo 6890, con software chem station ver. B.04.02; Columna cromatografica
que se utilizé fue una SPB-5 30m X 0.32mm X 0.25um, marca Supelco, las condiciones de

operacion del equipo se muestran en la Tabla 8.
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Tabla 8. Condiciones Cromatogréficas.

Gas acarreador ( N,) 20 PSI
Temperatura de programa 40°C por 2 min.; 15°C/min hasta 160°C; 5 °C/min hasta 270 y mantener 10 min.
Temperatura del inyector 225°C
Temperatura del detector 300°C
Solvente Hexano
Tipo de detector CAPTURA DE ELECTRONES
Tipo de inyeccion splittles

La identificaciéon de los congéneres se realizd de la siguiente manera: se inyectéd una
concentracién conocida de estandares individuales que se encuentran en el estandar de la
mezcla de 33 congéneres, se instrumentd en el cromatégrafo conforme a las condiciones
antes descritas. De esta forma se obtuvo el tiempo de retencién para algunos congéneres;
debido a que no se contaban con los 33 congéneres individuales para identificarlos, el
resto se identificd en un cromatdgrafo de gases/masas (CG/MS), (un detector de trampa
de iones; los iones atrapados se expulsan hacia el detector multiplicador y es posible un
barrido en funcién de la relacion masa/carga, mediante el cual se identifica el analito en
base a sus iones caracteristicos, que se encuentra en una base de datos de un sofware de
analisis). Sin embargo esto no condiciona al método a utilizar un CG/MS, los estandares
individuales se pueden comprar por separado ( EI LNR no conataba con los 33 congeneres
individuales), ya que la intencion del método es que queda ser reproducible por todos

laboratorios cuenten o no con un CG/MS.

Los disolventes y reactivos utilizados durante la extraccion cumplen con los
requerimientos de calidad del LNR, pureza mayor o igual al 99% o grado pesticida, asi

como la cristaleria utilizada es clase A y se encontraba verificada y/o calibrada.
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Figura 6. Disolventes utilizados (Hexano vy
Acetona Grado HPLC o pesticida) para extraccion
y limpieza de material respectivamente.

Figura 5. Material de cristaleria para Ia
extraccion liquido-liquido.

Figura 7. Separacion de las fases, organica (A) Figura 8. Fase orgdnica se colecta en matraz
e inorgdnica (B). erlenmeyer.



Figura 9. Macro-concentracion con equipo Kuderna-Danish.

Figura 10. Micro-concentracidon mediante purga de Nitrégeno.



Figura 11. Matraces y viales utilizados para el aforo de
las siete muestras control.

Figura 12. A. Elaboracion de la Curva de Calibracion, Estandar (E) y surrogado (S) .B. Aforo del
punto de la Curva de calibracion.



Figura 13.A. Cromatdgrafo de gases con micro detector de captura de electrones. B.
Instrumentacidn de las muestras sintéticas en el CG.



CAPITULO VII. Resultados. Evaluacién del desempefio del método.

La Tabla 9 muestra los resultados de los limites de cuantificacién alcanzados para cada uno de

los congéneres identificados. Se inyectaron alicuotas de 5, 10, 15, 20, 25, 30, 40 y 50 ug/L a partir

del estandar de 1000 pg/L. Se ajusté para cada congénere las alicuotas de forma tal que el

intervalo de trabajo arrojara la mejor sensibilidad y que el limite de cuantificacién se encontrara

por debajo del primer punto o alicuota de la curva de calibracién o intervalo de trabajo. Para el

calculo se utilizo el formato proporcionado por control de calidad del LNR, que utiliza el método

de minimos cuadrados (ver Anexo | apartado D. Curvas de calibracion)

Tabla 9. Resultados de curva de calibracién (cromatogramas ver Anexo | apartado By D).

Congéneres Detectados RT(tiempo Intervalo de Limite Practico Sensibilidad
de trabajo de r
retencion ) Cuantificacion
ug/L
1 4-clorobifenilo 15.794 5- 50 pg/L 0.97 0.999
2 2,2'-Diclorobifenilo 15.914 10- 50 pg/L 11.50 0.998
3 2,2',6-Triclorobifenilo 17.991 10- 50 pg/L 7.77 0.999
4 2,3'4,4',5-Pentaclorobifenilo 18.23 10- 50 pg/L 4.62 0.999
5 2,3,3',4,4'-Pentaclorobifenilo 20.092 10- 50 pg/L 10.60 0.998
6 2,2'3,4,4'5,6-Heptaclorobifenilo 21.31 15- 50 pg/L 13.70 0.997
7 3,3',4,4'-Tetraclorobifenilo 21.655 15- 50 pg/L 11.49 0.998
8 2,3,4,4',5-Pentaclorobifenilo 22.508 15- 50 pg/L 4.41 0.999
9 2,3'4,4'5'-Pentaclorobifenilo 22.592 15- 50 pg/L 8.27 0.999
10 3,3'4,4',5-Pentaclorobifenilo 22.974 15- 50 pg/L 7.08 0.999
11 2,2',4,4',6,6'-Hexaclorobifenilo 23.177 15- 50 pg/L 10.18 0.998
12 2,3,3',4,4',5-Hexaclorobifenilo 23.512 10- 50 pg/L 15.55 0.997
13 2,2',3,3'4,4'5-Heptaclorobifenilo 24.677 15- 50 pg/L 12.86 0.998
14 2,3,3',4,4',5'-Hexaclorobifenilo 25.003 15- 50 pg/L 10.32 0.998
15 2,3'4,4'5,5'-Hexaclorobifenilo 25.396 15- 50 pg/L 8.70 0.999
16 3,3'4,4'5,5'-Hexaclorobifenilo 26.179 15- 50 pg/L 9.60 0.998
17 2,2',3,4,4',5,5'-Heptaclorobifenilo 26.383 15- 50 pg/L 10.36 0.998
18 2,2',3,4,4',5,6-Heptaclorobifenilo 26.81 15- 50 pg/L 9.43 0.999
19 2,2',3,4,5,6,6'-Heptaclorobifenilo 27.524 15- 50 pg/L 5.53 0.999
20 2,2',3,4,5,5',6-Heptaclorobifenilo 27.827 15- 50 pg/L 8.08 0.999
21 2,3,3',4,4'5,5'-Heptaclorobifenilo 28.85 15- 50 pg/L 8.45 0.999
22 2,2',3,3'5,5',6,6'-Octaclorobifenilo 29.351 15- 50 pg/L 7.71 0.999
23 2,3,3',4,4'5,5',6-Octaclorobifenilo 30.284 15- 50 pg/L 4.86 0.999
24 2,2'3,3',4,4'5,6,6'- 31.395 15- 50 pg/L 6.64 0.999
Nonaclorobifenilo
25 Decaclorobifenilo 32.451 15- 50 pg/L 5.47 0.999
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Los resultados del porcentaje de recuperacion que se obtuvo de las siete muestras control
durante todo el proceso de extraccidn y concentracidn hasta el momento de la instrumentacion se
pueden observar en la Tabla 10. A las siete muestras control se les resto el resultado del blanco,
en el que solo se muestra interferencia en los tiempos de retencion 18.23 al 21.655,
26.383,27.524, 27.827 y 28.85, estas interferencias fueron menores a 5 pg/L, por lo cual al restar
sobre las muestras control los porcentajes de recuperacion se encuentran dentro del criterio de
aceptacion y rechazo del LNR para analisis cromatograficos, que comprende un rango de: 60% -
142% de recuperacion.

Tabla 10. Resultado de porcentajes de recuperacion.

%R

Congéneres RT MC1 MC2 MC3 MC4 MC5 McCe

4-clorobifenilo 15.794 86.61 84.16 84.66 84.03 85.41 85.34
2,2'-Diclorobifenilo 15.914 89.36 86.32 87.08 86.42 87.91 87.69
2,2',6-Triclorobifenilo 17991 87.73 84.69 85.34 84.44  85.69 86.08
2,3',4,4',5-Pentaclorobifenilo 18.23 73.28 71.09 71.43 70.37 72.00 72.54
2,3,3',4,4'-Pentaclorobifenilo 20.092 84.19 81.69 82.04 81.45 83.35 82.72
2,2',3,4,4',5,6-Heptaclorobifenilo 2131 81.53 79.36 79.66 79.06 8139 81.94
3,3',4,4'-Tetraclorobifenilo 21.655 81.97 80.54 80.78 79.86 8144 81.96
2,3,4,4',5-Pentaclorobifenilo 22.508 87.56 85.76 86.20 86.05 87.90 87.41
2,3',4,4',5'-Pentaclorobifenilo 22.592 89.28 87.02 86.66 86.24  87.09 88.22
3,3',4,4',5-Pentaclorobifenilo 22974 88.25 85.99 85.96 86.03 87.14  87.58
2,2',4,4',6,6'-Hexaclorobifenilo 23.177 89.10 86.98 87.05 86.51 87.96 88.41
2,3,3',4,4',5-Hexaclorobifenilo 23.512 87.71 85.25 85.45 85.20 86.40 87.01
2,2',3,3',4,4' 5-Heptaclorobifenilo 24.677 87.63 85.53 86.40 85.57 86.70 87.55
2,3,3',4,4',5'-Hexaclorobifenilo 25.003 89.69 87.57 87.82 87.84 88.63 89.31
2,3',4,4',5,5'-Hexaclorobifenilo 25.396 89.94 87.56 88.16 87.74  88.83 89.30
3,3',4,4',5,5'-Hexaclorobifenilo 26.179 88.09 85.89 85.74 86.81 88.15 88.34
2,2',3,4,4',5,5'-Heptaclorobifenilo 26.383 87.21 84.97 85.17 85.37 86.76  87.02
2,2',3,4,4',5,6-Heptaclorobifenilo 26.81 89.78 87.26 87.61 87.57 88.45 88.90
2,2',3,4,5,6,6'-Heptaclorobifenilo 27.524 90.68 82.97 83.19 83.02 84.06 84.36
2,2',3,4,5,5',6-Heptaclorobifenilo 27.827 8593 83.59 83.57 83.51 84.48 84.77
2,3,3',4,4',5,5'-Heptaclorobifenilo 28.85 80.78 78.44 78.57 77.93 79.07  79.38
2,2',3,3',5,5',6,6'-Octaclorobifenilo 29.351 89.81 87.09 87.28 87.00 88.04 88.36
2,3,3',4,4',5,5',6-Octaclorobifenilo 30.284 89.34 86.40 86.45 85.97 87.16 87.42
2,2',3,3',4,4',5,6,6'-Nonaclorobifenilo 31.395 89.09 86.31 86.00 85.74  86.55 86.87
Decaclorobifenilo 32.451 89.24 85.73 84.43 85.40 86.17 86.51

RT Tiempo de Retencion
MC Muestra Control

El porcentaje (%) de Recuperacion: representa control de calidad de la exactitud, para obtener estos
resultados, se utilizo la siguiente formula estipulada en control de calidad analitica del LNR.

Cl=valor obtenido
%R = w C2=valor esperado

C2

Criterio de aceptacion y rechazo: 60% - 142% conforme a lo establecido en el control de calidad analitica del
LNR.

MC7
87.97
86.10
86.17
71.75
84.07
82.53
82.54
86.91
89.73
89.49
86.62
84.88
87.07
89.12
87.48
87.19
84.77
87.55
82.88
86.91
79.31
88.45
89.87
87.77
84.13



La Repetibilidad del método representa la precision, en condiciones segun las cuales los
resultados independientes de una prueba se obtienen con el mismo método, sobre objetos de
prueba idénticos, en el mismo laboratorio, por el mismo operador, usando el mismo equipo y
dentro de intervalos de tiempos cortos (ISO 3534-1). Se aprecia el porcentaje de repetibilidad
obtenido para este método en la Tabla 11. En funcién de lo establecido por el control de calidad
analitica del LNR los resultados se encuentran en el criterio de aceptacién y rechazo que

corresponde a: €20 %.
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Tabla 11.

Repetibilidad del Método. Columna extrema derecha.

Congénere

4-clorobifenilo
2,2'-Diclorobifenilo
2,2',6-Triclorobifenilo
2,3',4,4',5-Pentaclorobifenilo
2,3,3',4,4'-Pentaclorobifenilo
2,2',3,4,4',5,6-Heptaclorobifenilo
3,3',4,4'-Tetraclorobifenilo
2,3,4,4' 5-Pentaclorobifenilo
2,3',4,4',5'-Pentaclorobifenilo
3,3',4,4',5-Pentaclorobifenilo
2,2'4,4',6,6'-Hexaclorobifenilo
2,3,3',4,4',5-Hexaclorobifenilo
2,2',3,3',4,4',5-Heptaclorobifenilo
2,3,3',4,4',5'-Hexaclorobifenilo
2,3'4,4',5,5'-Hexaclorobifenilo
3,3',4,4',5,5'-Hexaclorobifenilo
2,2',3,4,4',5,5'-Heptaclorobifenilo

2,2',3,4,4',5,6-Heptaclorobifenilo

RT

15.794

15.914

17.991

18.23

20.092

21.31

21.655

22.508

22.592

22.974

23.177

23.512

24.677

25.003

25.396

26.179

26.383

26.81

[me/L]

MC1 MC2 MC3 MC4 MC5 MC6 MC7 bco media arit s %RSD
4330408  42.07861 42.33013  42.0163 42.70374 42.66978 43.98603 0.00000 42.726953 0.707696 1.6563225
4467796  43.15958  43.53972  43.21107 43.95372 43.84628 43.05003 0.00000 43.634051 0.576048 1.3201807
43.86313  42.34407 42.67169  42.22218 42.84387 43.03847 43.08553 0.00000 42.866991 0.547321 1.2767890
36.64161  35.54740 35.71254 3518630 35.99945 36.27184 35.87662 7.39355 35890823 0.477307 1.3298867
42.09320  40.84324  41.02196  40.72459 41.67330 41.36113 42.03493 154272 41.393193 0.558065 1.3482037
40.76465  39.67947 39.83077 39.52945 40.69693 4097144 4126674 256127 40.391350 0.695155 1.7210480
40.98555  40.27193  40.38810  39.92932  40.72007 40.97878 41.27035 250775 40.649157 0.472817 1.1631663
4377974  42.87951  43.09937 43.02661 43.94844 43.70681 43.45613 0.00000 43.413801 0.416663 0.9597471

446422 4351168 43.32776  43.11753 43.54358 44.10806 44.86553 0.00000 43.873763 0.675663 1.5400166
4412333 42.99348 42.97885 43.01422 43.56863 43.78755 44.74598 0.00000 43.601720 0.673315 1.5442385
4454829  43.48936  43.52476  43.25684 43.98080 44.20604 43.30940 0.00000 43.759356 0.492256 1.1249164
43.85742  42.62265 42.72508  42.60079 43.19915 43.50405 42.44205 0.00000 42.993027 0.534978 1.2443359
43.81331 427663  43.19753  42.78597 43.34949 43.77670 43.53416 0.00000 43.317637 0.429223  0.9908740
44.84419  43.78426  43.90778  43.9197 4431607 44.65581 44.56020 0.00000 44.284001 0.419000 0.9461658
4497157  43.77783  44.07916  43.86888 44.41451 44.64885 43.73897 0.00000 44.214253 0.475464 1.0753644
44.04463 429429 42.87057 43.40415 44.07355 44.17096 43.59463 0.00000 43.585913 0.539875 1.2386455
43.60534  42.48678 42.58677 42.68323 4337976 43.51043 42.38306 1.07442 42947910 0527148 1.2274129
4488784  43.62859  43.80599  43.78735 44.22506 44.44843 43.77686 0.00000 44.080017 0.459307 1.0419852
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2,2',3,4,5,6,6'-Heptaclorobifenilo 27.524  45.34006 41.48332  41.59292  41.50826 42.03078 42.17880 41.44211 2.66149 42.225179 1.403549 3.3239627

2,2',3,4,5,5',6-Heptaclorobifenilo 27.827 4296624  41.79592 41.78594 4175671 42.24199 42.38699 43.45534 1.28238 42.341304 0.657165 1.5520659
2,3,3',4,4',5,5'-Heptaclorobifenilo 28.85 40.39030 39.21809 39.28255 38.96255 39.53486 39.68831 39.65641 3.89460 39.533296 0.458553 1.1599155
2,2',3,3',5,5',6,6'-Octaclorobifenilo 29.351 44.90637 43.54304 43.64029 43.50182  44.01953 44.17892  44.22445 0.00000 44.002066 0.498440 1.1327645
2,3,3',4,4',5,5',6-Octaclorobifenilo 30.284  44.66902  43.20073  43.22698  42.98353 43.58098 43.70927 44.93660 0.00000 43.758159 0.757749 1.7316749
2,2',3,3',4,4',5,6,6'-Nonaclorobifenilo 31.395 4454435  43.154407 43.00097 42.86954  43.27573  43.43635 43.88416 0.00000 43.452215 0.583460 1.3427632
Decaclorobifenilo 32.451 44.62222 42.86493 42.21725 42.69849 43.0858 43.25609 42.06299 0.00000 42.972539 0.846474 1.9698015

Donde:

RT = Tiempo de retencion

MC = Muestra control

S = Desviacién estandar

MED ARIT = Media aritmética

% RDS = Porcentaje de recuperacion

Para obtener el porcentaje de Repetibilidad se utilizé la siguiente formula conforme a lo descrito en control de calidad analitica para pruebas de

desempenio iniciales.

s=desviacion estandar de
los 7 datos

X 100 X =media aritmética de los
7 datos

%R =

Hil @«

Criterio de aceptacion y rechazo: <20 % conforme a lo establecido en el control de calidad analitica del LNR.



El sesgo es el error sistematico total en contraste con el error aleatorio. Puede existir uno o mas
componentes del error sistematico que contribuyen al sesgo. Una mayor diferencia sistematica
con respecto al valor de referencia aceptado se refleja por un valor de sesgo mayor (ISO 3534-1).

Para evaluar el sesgo se utilizo el coeficiente de asimetria de Pearson, que evalla el grado de
distorsidon o inclinacion que adopta la distribucidn de los datos respecto a su valor promedio
tomado como centro de gravedad.

Formula de Coeficiente de asimetria de Pearson es:

XM

A,
K S

Donde:

X= media aritmética

M .= mediana

S= Desviacién estandar

Tabla 12. Coeficiente de asimetria de Pearson.

Grado de asimetria Valor del sesgo

Simetria perfecta Cero. Promedio es igual a la mediana
Simetria positiva Positivo. Promedio mayor a la mediana
Simetria negativa Negativo. Promedio menor a la mediana

Los resultados del sesgo de las muestras control se aprecian en los datos de |la Tabla 13.

De manera complementaria y con lo que sefiala las pruebas iniciales de desempeiio de
control de calidad analitica, se construyeron los gréficos control de exactitud, que
verifican los errores sistematicos que presentan por la interferencia de la matriz. En donde
se pueden localizar los limites control (media +/- 2s) y los limites alarma (media +/-3s)
(Ver Anexo |, apartado E).
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Tabla 13. Resultados del Sesgo para las muestras control del método.

Congénere RT SESGO
4-clorobifenilo 15.794 0.24236
2,2'-Diclorobifenilo 15.914 0.49127
2,2',6-Triclorobifenilo 17.991 0.12673
2,3',4,4',5-Pentaclorobifenilo 18.23 0.08927
2,3,3',4,4'-Pentaclorobifenilo 20.092 0.17236
2,2',3,4,4',5,6-Heptaclorobifenilo 21.31 -1.31876
3,3',4,4'-Tetraclorobifenilo 21.655 -0.44994
2,3,4,4' 5-Pentaclorobifenilo 22.508 -0.30477
2,3',4,4',5'-Pentaclorobifenilo 22.592 1.46604
3,3',4,4',5-Pentaclorobifenilo 22.974 0.14743
2,2',4,4',6,6'-Hexaclorobifenilo 23.177 1.42972
2,3,3',4,4' 5-Hexaclorobifenilo 23.512 1.50257
2,2',3,3',4,4',5-Heptaclorobifenilo 24.677 -0.22263
2,3,3',4,4',5'-Hexaclorobifenilo 25.003 -0.22961
2,3',4,4',5,5'-Hexaclorobifenilo 25.396 0.85238
3,3',4,4',5,5'-Hexaclorobifenilo 26.179 -0.04844
2,2',3,4,4',5,5'-Heptaclorobifenilo 26.383 1.50629
2,2',3,4,4',5,6-Heptaclorobifenilo 26.81 1.78983
2,2',3,4,5,6,6'-Heptaclorobifenilo 27.524 1.35141
2,2',3,4,5,5',6-Heptaclorobifenilo 27.827 0.45338
2,3,3',4,4',5,5'-Heptaclorobifenilo 28.85 -0.01023
2,2'3,3',5,5',6,6'-Octaclorobifenilo 29.351 -0.10511
2,3,3',4,4',5,5',6-Octaclorobifenilo 30.284 0.70147
2,2',3,3',4,4',5,6,6'-Nonaclorobifenilo 31.395 0.90744
Decaclorobifenilo 32.451 0.38138

Cumpliendo con el criterio de aceptacion y rechazo del LNR, en el que el sesgo debe ser: <40 %
El sesgo también es correcto si se reporta en % de la diferencia de la recuperacién, dato que se refleja en él
% de recuperacion de la Tabla 10, la diferencia es menor al 40%. Se puede notar que el 48% de los datos
presentan una simetria perfecta, mientras que el 52 %presentan tanto positiva como negativa, lo cual lo
invalida los datos o el método, ya que comparando los resultados en los graficos control de exactitud se
aprecia que los resultados no tocan los limites alarma.
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Analisis de resultados

Los resultados estadisticos que solicita el LNR para las pruebas iniciales de
desempeiio de un método muestran que los porcentajes de recuperacion y de
repetibilidad estdn acordes por lo establecido en el control de calidad analitica,
con lo respecta al sesgo hay datos en los que se muestra tanto un valor positivo
como negativo, lo cual no implica que el método no es el adecuado, sin embargo
tampoco invalida los datos o el método; ya que cada compuesto o congénere es de
naturaleza o comportamiento particular interpretando de esta manera dichas
variaciones, asi como también pueden influir otros factores como la columna o las
condiciones del equipo utilizado.

La sensibilidad alcanzada para pruebas cromatograficas fue en su mayoria la
requerida por control de calidad analitica del LNR, a excepcién de dos compuestos:
2,2',3,4,4',5,6-Heptaclorobifenilo donde r=0.997 vy 2,3,3',4,4',5-Hexaclorobifenilo
donde r= 0.997, en este ultimo el limite de cuantificacion practico fue el mas alto
con un dato de 15.55 pg/L.

Con este método se esperaba alcanzar un limite de cuantificacién de < 0.0005 mg L*
(0.5 ug L™), objetivo que no pudo ser alcanzado ya que como se muestra en la Tabla 8,
los limites van en de 5.47 a un maximo de 15.55 pgL™ ,lo que representa en mg L™ un
rango de 0.00547 a 0.01555; lo cual no implica que el método y/o el equipo utilizado
(cromatdgrafo de gases con micro detector de captura de electrones) no sea el adecuado,
sino que depende de la habilidad y experiencia del analista ,asi como de la naturaleza o
comportamiento de los congéneres utilizados, son compuestos semivolatiles que deben
manipularse bajo condiciones muy especificas, ya que cualquier cambio en la temperatura

del ambiente o una inadecuada manipulacion puede provocar variaciones en los

resultados.

De la lista de la OMS de los PCB’s mas toxicos ( referidos en la Tabla 2 ), los que se

logaron identificar mediante este método fueron los siguientes:

< 2,3'4,4',5-Pentaclorobifenilo < 2,3,3',4,4',5'-Hexaclorobifenilo
< 2,3,3',4,4'-Pentaclorobifenilo < 2,3'4,4'5,5'-Hexaclorobifenilo
< 3,3',4,4'-Tetraclorobifenilo < 3,3',4,4',5,5-Hexaclorobifenilo
< 2,3,4,4'5-Pentaclorobifenilo < 2,3,3',4,4',5,5' -Heptaclorobifenilo

< 3,3',4,4',5-Pentaclorobifenilo
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Como recomendacion en relacion al estandar utilizado (Mezcla de 33 congéneres de
bifenilos policlorados marca Acusstandard) es que se debe mantener siempre a

temperaturas bajas, ya que al alcanzar la temperatura ambiente puede haber

volatilizacién de ciertos compuestos de la mezcla de congéneres.

Conclusiones

El método es apto para su propuesta como anteproyecto de Norma Mexicana en
analisis de calidad del agua.

El uso de estandar interno ayuda a disminuir errores y mejora la cuantificacién de los
analitos; para este caso se utilizéd el método de estandar externo que corresponde al uso
Unicamente de la curva de calibracion.

El método del estandar interno permite que varien las condiciones de operacion entre
cada analito y no requiere de repetibilidad en las inyecciones. El estdndar interno debe
ser un compuesto que no esté presente en la muestra problema y que no produzca ningun
efecto interferente. Asi al afiadir el estandar interno al analito de interés, antes de la
instrumentacion, apareceran en el cromatograma los picos correspondientes al analito y el
del estdndar interno; al conocer esta relacién, podrd calcularse la cantidad de analito
existente en el problema, lo cual permite que pueda seguir siendo optimizado.

El método que sugiere este trabajo se realizd considerando las condiciones de operacion
de los laboratorios del Pais, ya que plantear un método que requiere equipo mas
sofisticado implicaria que no se pudiera proponer como anteproyecto de norma, porque
no se podria llevar a cabo en todos los laboratorios que se dedican al andlisis de calidad
ambiental.

En cuanto al tema y método de anteproyecto de Norma Mexicana, el documento con la
propuesta fue enviado por la Gerencia de la Calidad del Agua a la Gerencia de
Normatividad, el trabajo fue publicado en el Programa Nacional de Normalizacidn del
2014 (DOF 11 de Abril de 2014), para este 2015 no se encuentra debido a que esta siendo
revisado por el grupo de trabajo correspondiente en las juntas de normas; cuando el
equipo considere y con las revisiones pertinentes de la COTEMARNET serd sometido a

consulta publica.
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CAPITULO VIII. Proceso para anteproyecto de Norma.

En el caso de la CONAGUA, en el Reglamento interno se establece que en caso de Normas de Calidad del

Agua, le corresponde a la Subdireccion General Técnica a través de la Gerencia de Calidad del Agua

coordinar_la generacion de anteproyectos de normas mexicanas de calidad del agua. Para lo cual convoca

un grupo interinstitucional donde participan Instituciones de Educacion, Dependencias de Gobierno Federal
y Estatal, Laboratorio Publicos y Privados que realizan analisis de calidad del agua, Centro Nacional de
Metrologia, proveedores de insumos, equipos, etc. Y todo aquel que declare su interés en participar. Los
Anteproyectos de Normas una vez aprobados por el Grupo de trabajo, se envian a el Comité Técnico de
Normalizacién Nacional de Medio Ambiente y Recursos Naturales (COTEMARNAT) para su visto bueno, una
vez superado este proceso, se envia a la Direccién de General de Normas con el correspondiente formato.
Después se publica en el Diario Oficial de la Federacién a consulta publica por un periodo de 90 dias, pasado
este periodo, se revisan los comentarios por el grupo de trabajo y el comité y de no haber objecién, se
publica en el DOF para su declaratoria de vigencia. Para el caso de la propuesta de este trabajo como
anteproyecto de norma, el Laboratorio Nacional de Referencia envid a través de la Gerencia un documento
con el titulo del anteproyecto para que se considere su propuesta en el Programa Nacional de

Normalizacion.

*2013, Afio de la Lealtad institucional y Centenario del Ejército Mexicano®

CONAGUA GERENGIA DE CALIDAD DEL AGUA

OMISION NACIONAL DEL AG

MEMORANDUM No. B00.05.04.-0328

Ok/ México, D.F.,a 2 _c!e gg;il del 2013.

COMISION NACIONAL DEL AGUA

ING. JOSE DE JESUS CAMACHO CAMACHO £ RECIBIDO
GERENTE DE NORMATVIDAD (5ABR 2213
SUBDIRECCION GENERAL DE AGUA POTABLE 1 i G o
DRENAJE Y SANEAMIENTO SUBDIRECCION GENE , Por
PRESENTE 1 ORENAJE Y '§i§s°§u‘.23?o’°"““

DE
Me refiero a los Anteproyectos de Norma Mexicana de Analisis de Calidad del Agua que
fueron propuestos por esta Gerencia a mi cargo para su inclusiéon en el Programa
Nacional de Normalizacion 2013

Al respecto, envio en archivo electronico los siete Anteproyectos de Norma Mexicana
desarrollados por el Laboratorio Nacional de Referencia con objeto de actualizar y
enriquecer las Normas Mexicanas de analisis de agua para proveer de procedimientos
homogéneos en la medicion de calidad del agua; lo que ademas atiende la necesidad
actual del enfoque ecosistémico necesario para el desarrollo de instrumentos de politica
publica. A continuacién se describen, con objeto de que una vez formalizado el PNN
2013 y sean puestos a disposicion del Grupo de Trabajo Interinstitucional para su
analisis

1-.  Analisis de agua - Medicion de Compuestos Organicos en sedimentos de aguas

naturales, residuales y residuales tratadas - Método de prueba.

2-. Analisis de agua - Medicion de Carbono Organico Total en aguas naturales,
residuales y residuales tratadas - Método de prueba

34 Analisis de agua - Medicion de Bifenilos Policlorados en aguas naturales,
residuales y residuales tratadas - Método de prueba.

4-. Andlisis de agua - Medicion de Nitratos y Nitritos en aguas naturales, residuales y
residuales tratadas, mediante Analisis por Inyeccion de Flujo (FIA) acoplado a
UV/VIS - Método de prueba

5-.  Andlisis de agua - Medicién de Cromo Hexavalente en aguas naturales, residuales
y residuales tratadas, mediante Analisis por Inyeccion de Flujo (FIA) acoplado a
UV/VIS - Método de prueba.

6-. Analisis de agua - Medicidon de Ortofosfatos en aguas naturales, residuales y
residuales tratadas, mediante Analisis por Inyeccion de Flujo (FIA) acoplado a
UV/VIS - Método de prueba.

Juntos cuidamos el agua”

Av. San Bernabé 549, San Jeronimo Lidice Del. Magdalena Contreras, C.P 10200 México, D.F
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*2013, Afio de Ia Lealtad institucional y Centenario del Ejército Mexicano”

C ON A GU A SUBDIRECCION GENERAL TECNICA
GERENCIA DE CALIDAD DEL AGUA

COMISION NACIONAL DEL AGUA

MEMORANDUM No. B00.05.04.-0328

7-. Analisis de agua - Medicién de Metales en sedimentos de aguas naturales,
residuales y residuales tratadas - Método de prueba.

8.- Analisis de agua — Cuantificacion de Plancton en aguas naturales, residuales y
residuales tratadas - Método de prueba

Sin otro particular, reciba las seguridades de mi mas alta y distinguida consideracion.

ATENTAMENTE
EL GERENTE

%TL Myjus! MWaroilé

ING. ENRIQUE MEJIA MARAVILLA

Anexo: El que se indica

Ccep- Técnico - Presente.

Normas Mexicafas -Presente
nal de n de la Calidad del Aghg -Presente.

EZ.- y en Asuntos -Presente
.—jafa de Proyecto ODGWLBMIMM Nacional de Referencia -Pragante
~Jefa de Proyecto de IRed Nacional de Laboratorios -Presente

“Juntos cuidamos el agua”

Av. San Bernabé 549, San Jerénimo Lidice Del. Magdalena Contreras, C.P.10200 México, D.F

Figura 14. Documento en el que se inscribe el Anteproyecto en el

Normalizacion .

Programa Nacional de
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COMITE TECNICO DE NORMALIZACION NACIONAL DE MEDIO AMBIENTE ¥ RECURSOS NATURALES

PRESIDENTE: ING. CUAUHTEMOC OCHOA FERNANDEZ

DIRECCION: BOULEVARD ADOLFO RUIZ CORTINES, NO. 4205, QUINTO PISO, ALA A", COL
JARDINES EN LA MONTARMA, DELEG. TLALPAN, CP. 14210, MEXICO, D.F.

TELEFONO: 56280613

FAX: 56 28 06 56

CORREO ELECTRONICO: cotemarmat@semarnat. gob.mx

Fundamento legal: Articulos 51-A, 51-B y 66 de la Ley Federal sobre Metrologia y Normalizacion, 47 y 69
de su Reglamento y articulo 21 fracciones VIIl y IX del Reglamento Interior de la Secretaria de Economia.

I.  Temas a ser iniciados y desarrollados como normas
A. Temas nuevos

1. Renquisitos y especificaciones de sustentabilidad para la seleccion del sitio, disefio, construccion,
operacion y abandono del sitio de desarrollos inmabiliarios turisticos en el Golfo de Califomia.

Fecha estimada de inicio y terminacién: enero a noviembre de 2014.
Ao en que se inscribié por primera vez: Programa Nacional de Normalizacion del afio 2013.

33. Andlisis de agua - Medicion de Bifenilos Policlorados en aguas naturales, residuales y residuales
tratadas-Método de prueba.

Objetivo: Establece el método para la medicion de Bifenilos Policlorados en aguas naturales,
residuales y residuales tratadas.

Justificacion: Se requiere contar con una Norma Mexicana para la medicion de bifenilos policlorados
en aguas naturales, residuales y residuales fratadas, a fin de contar con un procedimiento homogéneo,
mediante el cual se determine la calidad del agua. Lo que ademas atiende la necesidad actual del
enfoque ecosistémico necesano para el desamollo de instrumentos de politica plblica.

Figura 15. Fragmento del Programa Nacional de Normalizacién, DOF 11 DE ABRIL DE 2014.°

®Disponible en:
http://www.economia.gob.mx/comunidad-negocios/competitividad-normatividad/normalizacion/nacional/procesos-de-
normalizacion/programa-nacional-de-normalizacion-y-suplemento
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Anexo 1.

A. Tabla de curva de calibracién software chem station.
B. Cromatogramas curvas de calibracion.

C. Cromatogramas de muestras control.

D. Calculo de curva de calibracién, limites de deteccion
y cuantificacion.

E. Graficos control de exactitud.
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A. Tabla de curva de Calibracion.

Methad- C+ \Chem32\1\METHODS\BIFENILOS SEP2013.M

Calibration Table Al

Calib. Data Modified

Rel. Reference Window
Abs. Reference Window
Rel. Non-ref. Window
Abs. Non-ref. Window
Uncalibrated Peaks
Partial Calibration

Correct All Ret. Times:

Curve Type
Origin
Weight

Recalibration Settings:

Average Response

Average Retention Time:

19/08/2013 10:01:33 &.m.

5.000 %

0.000 min

5.000 %

0.000 min

not reported

Yes, identified peaks are recalibrated
No, only for identified peaks

Linear
Included
Equal

Average all calibrations
Floating Average New 75%

Calibration Report Options :
Printout of recalibrations within a sequence:
Calibration Table after Recalibration
Normal Report after Recalibration
If the sequence is done with bracketing:
Results of first cycle (ending previous bracket)

Signal 1: ECD1 A,

RetTime Lvl Amount Area Amt/Area Ref Grp Name
[min] Sig [ng/ul]
——————— ] e e i | e | G

12.714 1 1 50.00000 1709.53955 2.92476e-2 i

2 50.00000 1738.49988 2.87604e-2

3 50.00000 1809.36536 2.76340e-2

4 50.00000 1736.16724 2.87991e-2
14.789 T A 50.00000 2738.87671 1.82557e-2 Il

2 50.00000 2771.58057 1.80402e-2

3 50.00000 2869.80615 1.74228e-2

4 50.00000 2745.14282 1.82140e-2
15:794 1 1 5.00000 153.67900 3.25353e-2 1

2 10.00000 307.35060 3.2536le-2

3 25.00000 762.45780 3.27887e-2

4 50.00000 1536.78137 3.25355e-2
15.914 1 1 10.00000 60.43277 1.65473e-1 1

2 15.00000 118.58626 1.26490e-1

3 25.00000 198.21487 1.26126e-1

4 50.00000 405.52826 1.23296e-1
17.991 1 1 10.00000 123.56300 8.09304e-2 1

2 15.00000 208.28308 7.20174e-2

3 25.00000 318.41495 7.85139%e-2

4 50.00000 633.14771 7.89705e-2
18.230 1 1 10.00000 104.67764 9.55314e-2 1

2 15.00000 149.41118 1.0039%4e-1

3 25.00000 245.31876 1.01908e-1

Instrument 1 19/08/2013 12:36:03 p.m. VGL Page 1l of 3




Method C:\Chem32\1\METHODS\BIFENILOS SEP2013.M

Amt /Area

- RetTime Lvl Amount Area
[min] Sig [ng/ull
4 50.00000 478.70917 1
20.092 1 1 10.00000 210.46190 4
2 15.00000 293.80667 5
3 25.00000 475.40219 5
4 50.00000 889.28979 5
21.310. 1 1 15.00000 362.82285 4
2 25.00000 576.89496 4
3 30.00000 637.08746 4
4 50.00000 1057.53467 4
21.655 1 1 15.00000 279.24994 5
2 20.00000 339.18616 5
3 25.00000 445.60513 5
4 50.00000 825.49720 6
22,510 1 1 15.00000 384.91785 3
2 20.00000 565.25031 3
3 30.00000 869.23230 3
4 50.00000 1415.17444 3
22.595 1 1 15.00000 366.70313 4
2 20.00000 538.09717 3
3 30.00000 824.61108 3
4 50.00000 1340.57760 3
22.974 1 1 15.00000 601.96472 2
2 20.00000 882.42938 2
3 30.00000 1334.55945 2
4 50.00000 2210.42847 2
23,179 3 4 15.00000 312.54117 4
2 20.00000 475.79849 4
3 30.00000 728.63306 4
4 50.00000 1196.81714 4.
23.514 4 1 10~ 00000 538.63678 1
2 20.00000 853.20924 2
3 30.00000 1221.58020 2
4 50.00000 2023.55290 2
24.679 1 X 15.00000 481.28595 3
2 20.00000 757.24487 2
3 30.00000 1052.64500 2
4 50.00000 1716.24231 2
25,005 1 1 15.00000 825.11298 1
2 20.00000 1065.09326 1
3 30.00000 1605.08313 1
4 50.00000 2867.84302 1
25,889 41 1 15.00000 586.77411 2
2 20.00000 766.11389 2
3 30.00000 1152.88599 2
4 50.00000 2037.80432 2
26.18E 4 I 15.00000 1052.17139 1
2 20.00000 1454.02112 1
3 30.00000 2030.48657 1
4 50.00000 3614.11816 1
26.387 1 1 15.00000 657.62390 2
2 20.00000 923.27185 2
3 30.00000 1291.16809 2
4 50.00000 2311.29590 2
26.814 1 1 15.00000 683.87689 2
2 20.00000 953.39185 2
3 30.00000 1323.24463 2
4 50.00000 2342.10669 2

Instrument 1

19/08/2013 12:36:03 p.m. VGL

.04448e-1
.75145e-2
.10540e-2
.25871e-2

62246e-2

.13425e-2
.33354e-2
«7T0893e-2
.72798e-2
.31153e-2
.89647e-2
.61035e-2
.05696e-2
.B9694e-2
«538268-2
«45132e-2
-53313e-2
.09050e-2
.71680e-2

63808e-2

.72974e-2
.49184e-2
.26647e-2
.24793e-2
.26200e-2
.79937e-2
.20346e-2
.11730e-2

17775e-2

.85654e-2
.34409%e-2
.45584e-2
.47090e-2
.11665e-2
.64115e-2
.84996e-2
.91334e-2
+81793e-2
.87777e-2

86906e-2

.74347e-2
+556356-2
.61058e-2
.60217e-2
.45362e-2
.42562e-2
.37550e~2
.47748e-2
.38346e-2
.2809%4e-2
.16621e-2
.32348e-2
.16329%e-2
.19338e-2
.09777e-2
.26715e-2
.13483e-2

Ref Grp Name

Page
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Method C*\Chem32\1\METHODS\BIFENILOS SEP2013.M

RetTime Lvl Amount Area Amt/Area Ref Grp Name
[min] Sig [ng/ul] A3
------- o e | mmemmmmsnssses s Pt {aamen] Somk] ST
27.527 1 15.00000 647.40039 2.31696e-2 i

2 20.00000 830.95508 2.40687e-2

3 30.00000 1234.84814 2.42945e-2

4 50.00000 2128.94336 2.34858e-2
27.831 1 15.00000 654.29517 2.29254e-2 1

2 20.00000 843.73956 2.37040e-2

3 30.00000 1383.55087 2.16833e-2

4 50.00000 2263.54297 2.20893e-2
28.851 1 15.00000 782.88824 1.91598e-2 1

2 20.00000 1076.36951 1.85810e-2

3 30.00000 1484.36877 2.02106e-2

4 50.00000 2572.55322 1.9435%e-2
29..355 1 15.00000 653.94958 2.29375e-2 1

2 20.00000 833.57660 2.39930e-2

3 30.00000 1244.19556 2.41120e-2

4 50.00000 2179.53320 2.29407e-2
30.285 1 15.00000 712.44263 2.10543e-2 1

2 20.00000 897.93011 2.22734e-2

3 30.00000 1343.07031 2.23369e-2

4 50.00000 2276.57446 2.19628e-2
8. 399 1 15.00000 769.65759 1.94892e-2 1

2 20.00000 969.95215 2.06196e-2

3 30.00000 1417.84106 2.1158%e-2

4 50.00000 2432.53345 2.05547e-2
32.456 1 15.00000 668.07330 2.24526e-2 1

2 20.00000 844.73220 2.3676le-2

3 30.00000 1241.05774 2.41729%e-2

4 50.00000 2098.00854 2.38321e-2

Peak Sum Table

***No Entries in table***

Instrument 1 19/08/2013 12:36:03 p.m. VGL

Page

Figura 16. A1-A3. Tabla de curva de calibracion, software de equipo chem station.
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B.CROMATOGRAMAS DE CURVA DE CALIBRACION

[erbe—ile C:\CHEM32\1\DATA\CURVA SEP 2013 PCBS 2013-08-14 12-22-40\102F0201.D

Sample Name: BCO

Acq. Operator
Acg. Instrument :
Injection Date

Method

Last changed
Method Info

¢ VGL
Instrument 1 Location :
: 14/08/2013 01:24:55 p.m. Inj

Inj Volume :
: C:\CHEM32\1\DATA\CURVA SEP 2013 PCBS 2013-08-14

SEP2013.M (Sequence Method)

: 14/08/2013 12:22:39 p.m, by VGL
: pchs septiembre 2013

ECD1 A, (CURVA SEP 2013 PCBS 2013-08-14 12-22-401102F0201.0)

He |
{
80 |

—-+791

| |

700 |

1.152

500+

400

300

e ———

=
S

—— 3.203

~+5.241

25529

|

o

~9.411
£10.650
11.654
- 21.976

2

i
=3
o
~
=]

Figura 17. Blanco de curva de calibracién

Seq. Line :

2
Vial 102
1
2 ul
12-22~-40\BIFENILOS
30 3 40

45

Data File C:\CHEM32\1\DATA\CURVA SEP 2013 PCBS 2013-08-14 12-22-40\106F0601.D

Sample Name: 10 ppb

Acq. Operator : VGL Seq. Line : 6

Acqg. Tnstrument : Instrument 1 Location : Vial

: 14/08/2013 05:29:37 p.m. Inj : 1
Inj Volume : 2 pl

Injection Date
Acq. Method

Last changed

Rnalysis Method :
: 15/08/2013 04:19:09 p.m. by VGL

Last changed

Method Info

: C:\CHEM32\1\DATA\CURVA SEP 2013 PCBS 2013-08-14

SEP2013.M

: 14/08/2013 12:22:39 p.m. by VGL

C:\CHEM32\1\METHODS\BIFENILOS SEP2013.M

(modified after loading

: pcbs septiembre 2013

ECD1 A, (CURVA SEP 2013 PCBS 2013-08-14 12-22-40\106F0601.D)

Hz

1.786—
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400
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Figura 18. Cromatograma inyeccion de 10 ppb

12-22-40\BIFENILOS
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Data File C:\CHEM32\1\DATA\CURVA SEP 2013 BCBS 2013-08-14 12-22-40\107F0701.D
Sample #lame: 15 ppb

Acq. Operator : VGL Seq. Line : 7
Acq. Instrument : Instrument 1 Location : Vial 107
Injection Date : 14/08/2013 06:30:39 p.m. Injs 2

Inj Volume : 2 pl

Acq. Method
SEP2013.M

: 14/08/2013 12:22:39 p.m. by VGL

C:\CHEM32\1\METHODS\BIFENILOS SEP2013.M

15/08/2013 04:19:09 p.m, by VGL

(modified after loading)

: pcbs septiembre 2013

Last changed
Analysis Method :
Last changed

Method Info

ECD1A, (CURVA SEP 2013 PCBS 2013-08-14 12-22-40\107F0701.D)

He
©
00 ®
8
! o :
1000 ¥ s
1
o |
800 5
| i
« | |
| o
‘ 8%, 5. 98
| m 333
!‘ | még‘ﬁ%%g;;
w0 | g % B Rl R | %
a g o o, B8 SR
| . 5og 2EG T | |
8 838 ¥ = &1 Il
w 383 33 | &0 ® 0RO
{ il -0 ¥ | WIFSE==
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5 10 15 20 25 2 3

Figura 19. Cromatograma inyeccién de 15 ppb

C:\CHEM32\1\DATA\CURVA SEP 2013 PCBS 2013-08-14 12-22-40\BIFENILOS

Data File C:\CHEM32\1\DATA\CURVA SEP 2013 PCBS 2013-08-14 12-22-40\108F0801.D

Sample Name: 20 ppb

Acqg. Operator

Acq. Instrument :
: 14/08/2013 07:31:32 p.m.

Injection Date

Acq. Method

Last changed

Analysis Method :
: 15/08/2013 04:19:09 p.m. by VGL

Last changed

Method Info

: VGL Seqg. Line : 8

Location : Vial 108
Inj : 1
Inj Volume : 2 pl

Instrument 1

: C:\CHEM32\1\DATA\CURVA SEP 2013 PCBS 2013-08-14 12-22-40\BIFENILOS

SEP2013.M

: 14/08/2013 12:22:39 p.m. by VGL

C:\CHEM32\1\METHODS\BIFENILOS SEP2013.M

(modified after loading)

: pcbs septiembre 2013

ECD1 A, (CURVA SEP 2013 PCBS 2013-08-14 12-22-40\108F0801.0)

Hz
] &
1200
o
Q
1000 _ 5 1
G 1 1
d |
0 " £
‘ o |
8 \
o] || ’ = |
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Figura 20. Cromatograma de inyeccion 20 ppb
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Data File C:\CHEM32\1\DATA\CURVA SEP 2013 PCBS 2013-08-14 12-22-40\101F0901.

Sample -Name: 25 ppb

Acq. Operator : VGI Seq. Line :
Acqg. Instrument : Instrument 1 Location :
: 14/08/2013 08:32:27 p.m. Inj :

Injection Date
Acq. Method

Last changed

Inj Volume :
: C:\CHEM32\1\DATA\CURVA SEP 2013 PCBS 2013-08-14 12-22-40\BIFENILOS

SEP2013.M
: 14/08/2013 12:22:39 p.m. by VGL

Analysis Method : C:\CHEM32\1\METHODS\BIFENILOS SEP2013.M

Last changed

Method Info

Hz

1400

1200

800

600

400

200

: 15/08/2013 04:19:09 p.m. by VGL
{modified after loading)
: pcbs septiembre 2013

ECD1 A, (CURVA SEP 2013 PCBS 2013-08-14 12-22-40\101F0901.0)

3
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E
| 2
b o 3
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Figura 21. Cromatograma de inyeccidn de 25 ppb
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Data File C:\CHEM32\1\DATA\CURVA SEP 2013 PCBS 2013-08-14 12-22-40\102F1001.D
Saltple ¥ame: 30 ppb

Acq. Operator
Acq. Instrument :

Injection Date

Acq. Method

Last changed

1 VGL Seq. Line : 10

Instrument 1 Location : Vial 102
: 14/08/2013 09:33:02 p.m. Inj : 1

: C:\CHEM32\1\DATA\CURVA SEP 2013 PCBS 2013-08-14 12-22-40\BIFENILOS

Inj Volume : 2 ul

SEP2013.M

: 14/08/2013 12:22:39 p.m. by VGL

Bnalysis Method :
: 15/08/2013 04:19:09 p.m. by VGL

Last changed

Method Info

Hz

1200

1000

800

600

400

200

1.152

g
i

=

£

- 3.202

C:\CHEM32\1\METHODS\BIFENILOS SEP2013.M

(modified after loading)

: pcbs septiembre 2013
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Figura 22. Cromatograma de inyeccién de 30 ppb
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Data File C:\CHEM32\1\DATA\CURVA SEP 2013 PCBS 2013-08-14 12-22-40\104F1201.D

Sapple Name: 50 ppb

Acg. Operator
Acqg. Instrument :
Injection Date

Acq. Method
Last changed
Analysis Method :

Last changed

Method Info

: VGL

Instrument 1

1 14/08/2013 11:34:28 p.m.

SEP2013.M

Seq. Line : 12

Location : Vial 104

Inj: I
Inj Volume : 2 pl

: 14/08/2013 12:22:39 p.m. by VGL

C:\CHEM32\1\METHODS\BIFENILOS SEP2013.M

(modified after loading)

: pcbs septiembre 2013

: 15/08/2013 04:19:09 p.m. by VGL

ECD1A, (CURVA SEP 2013 PCBS 2013-08-14 12-22-40\104F1201.0)
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Figura 23. Cromatograma de inyeccion de 50 ppb

&

: C:\CHEM32\1\DATA\CURVA SEP 2013 PCBS 2013-08-14 12-22-40\BIFENILOS

40



C. Cromatogramas de Muestras Control

Data File C:\CHEM32\1\DATA\MCPSBCTESIS 2013-08-15 17-26-37\101F0102.D

Data File C:\CHEM3Z\1\DATA\MCPSBCTESIS 2013-08-15 17-26-37\101F0101.D i
Sample Name: MC 2

e

Sample Name: MC 1

Acg. Operator : VGL Seq. Line : 2 Acg. Operator : VGL Seq. Line : 3
Acg. Instrument : Instrument 1 Location : Vial 102 Acq. Instrument : Instrument 1 Location : Vial 103
Injection Date : 15/08/2013 05:27:49 p.m. Imi gy 1 Injection Date : 15/08/2013 06:28:25 p.m. Inj : 1

Inj Volume : 2 pl Inj Volume : 2 pl

Acg. Method 1 C:\CHEM32\1\DATA\MCPSBCTESIS 2013-08-15 17-26-37\BIFENILOS M Acg. Method ¢ C:\CHEM32\1\DATA\MCPSBCTESIS 2013-08-15 17-26-37\BIFENILOS. M
Last changed : 15/08/2013 04:32:46 p.m. by VGL Last changed : 15/08/2013 04:32:46 p.m. by VGL
Analysis Method : C:\CHEM32\1\METHODS\BIFENILOS SEP2013.M Bnalysis Method : C:\CHEM32\1\METHODS\BIFENILOS SEP2013.M
Last changed : 19/08/2013 12:56:38 p.m. by VGL Last changed : 19/08/2013 12:56:38 p.m. by VGL
(modified after loading) (modified after loading)
Method Info : pcbs septiembre 2013 Method Info : pchs septiembre 2013
ECD1A, (MCPSBCTESIS 2013-08-15 17-26-371101F0101.0) ECD1 A, (MCPSBCTESIS 2013-08-15 17-26-371101F0102.0}
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Figura 24. Cromatograma de Muestra Control 1. Figura 25. Cromatograma de Muestra control 2.



Data File C:\CHEM32\1\DATA\MCPSBCTESIS 2013-08-15 17-26-37\101F0103.D Data File C:\CHEM32\L\DATA\HCPSACTESIS 2013-08-15 17-26-37\101F0104.D

Sample Name: MC 3 Sample Name: MC4
Acq. Operator : VGL Seq. Line : 4 Bcq. Operator : VGL Seq. Line : 5
Acq. Instrument : Instrument 1 Location : Vial 104 Beg. Instrument : Instrument 1 Location : Vial 105
Injection Date : 15/08/2013 07:28:47 p.m. Inj : 1 Injection Date : 15/08/2013 08:29:03 p.m. Inj : 1
Inj Volume : 2 pl Inj Volume : 2 pl
Acq. Method . C:\CHEM32\1\DATA\MCPSBCTESIS 2013-08-15 17-26-37\BIFENILOS, M Acq. Method . C:\CHEM32\1\DATA\MCPSBCTESIS 2013-08-15 17-26-37\BIFENILOS M
Last changed : 15/08/2013 04:32:46 p.m. by VGL Last changed : 15/08/2013 04:32:46 p.m. by VGL
Analysis Method : C:\CHEEM32\1\METHODS\BIFENILOS SEP2013.M Analysis Method : C:\CHEM32\1\METHODS\BIFENILOS SER2013.M
Last changed  : 19/08/2013 12:56:38 p.m. by VGL Last changed @ 19/08/2013 12:56:38 p.m. by VGL
(modified after loading) (modified after loading)
Method Info : pcbs septiembre 2013

Method Info : pcbs septiembre 2013

ECD1A, (MCPSBCTESIS 2013-08-15 17-26-37\101F0103.0) ECD1 A, (MCPSBCTESIS 2013-08-15 17-26-37101F0104.0}

Hz . Hz |
4500 @
© L
O +
T
4000 T
| & 4000 =
[ [
360 | g =
i 0 £ g z s
{ | = o o = & =
200 | 8 5 2 ° § I = e
| = _ =3 0 9 3000 c = £ 8 g 8
| e 2 E §° s © o 8 T g 5 5
2 g 2 2 =0 8 © g © 2 520 8 Q
S x 2 5 §3 2 < y £ 8§ 8% 3 °
| £ 6 e &% 0 in £ 5 E 6% j] i
' I s $3f o o 15 3 8f o :
| s & £ to ¥ M 2000 S & E §E & S
| 8 5 g aw < . g & g =28 ¥ &
| g o t: R © o s o n * 0 ;
150 o I 5 T3 o o i) o v EE B s
' o - % ) s ‘ b L o =
el 0w P ¥ 2N S N v o 2 ;' oo . o
N % W o R - 1 S Grar So @ Q o
e iTe VoG ERERle t S Ye LG EEREils
; ) PO 0N % | | o] N Bip WO U@ Ty
. 2 wry 558 Bn 8 BURLWE gy 22 o g gl B3E Byt TgmRBaREes
o ® ®© ~ o 086 N O = POUIRAD Q8 W% © ToNce O ng®? 2 NG 4
500 O Q] w v TaNe O w® S o Yo Q i BN & & Yao 50 MWE A RNy o
0w N O g S0P Rg Y Nile g YO B n @ Trr 2 N o
=N T N ewewel TER &Y Sy Bl A CEARIE L i .
‘ 0
0 : —
1 4 45 mi
5 10 15 2 2 2 3% 0 45 min 5 Ll L 2 g 3 2 0 w
Figura 26. Cromatograma de Muestra control 3. Figura 27. Cromatograma de Muestra Control 4.



Data File C:\CHEM32\1\DATA\MCPSBCTESIS 2013-08-15 17-26-37\101F0105.D
Sample Name: MC5

Acg. Operator : VGL Seq. Line : 75
Acg. Instrument : Instrument 1 Location : Vial 106
Injection Date : 15/08/2013 09:23:12 p.m. Inj : i

Inj Volume : Z pl
Acg. Method
Last changed : 15/08/2013 04:32:46 p.m. by VGL
Analysis Method : C:\CHEM32\1\METHODS\BIFENILOS SEP2013.M
Last changed : 19/08/2013 12:56:38 p.m. by VGL
{modified after loading)
Methed Info : pcbs septiembre 2013

ECD1 A, (MCPSBCTESIS 2013-08-15 17-26-37\101F0105.0)
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Figura 28. Cromtograma de Muestra Control 5.

32.459 - 2,2°,3,3" 4,4°,5,5",6,6 decaclorobifenil

: C;\CHEM32\1\DATA\MCPSBCTESIS 2013-08-15 17-26-37\BIFENILOS, M

3

40

45 min

Data File C:\CHEM32\1\DATA\MCPSBCTESIS 2013-08-15 17-26-37\101F0106.D
Sample Name: MCo

Acq. Operator

Acq. Instrument :

Injection Date

Acg. Method
Last changed
Analysis Method :
Last changed

Method Info

Hz
5000
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1000

1453

1.782

©2.001
-3.202

=

C:\CHEM32\1\METHODS\BIFENILOS SEP2013.M

: 19/08/2013 12:56:38 p.m. by VGL

(modified after loading)

: pcbs septiembre 2013

ECD1 A, (MCPSBCTESIS 2013-08-15 17-26-37\101F0106.0)
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Figura 29. Cromatograma de Muestra Control 6.

: VGL Seq. Line : 7
Instrument 1 Location : Vial 107
: 15/08/2013 10:29:08 p.m. Inj : 1
Inj Volume : 2 pl

32.458 - 2,2°,3,3",4,4°,5,5",6,6 decaclorobifenil

: C:\CHEM32\1\DATA\MCPSBCTESIS 2013-08-15 17-26-37\BIFENILOS.M
: 15/08/2013 04:32:46 p.m. by VGL

35

4

45 min



Data File C:\CHEM32\1\DATA\MCPBC 2013-08-15 16-32-46\101F0101.D

Sample Name: MC7

Acq. Operator : VGL Seq. Line : 8
Acq. Instrument : Instrument 1 Location : Vial 108
Injection Date : 15/08/2013 04:34:29 p.m. Inj : 1

Inj Volume : 2 pl
Acq. Method : C:\CHEM32\1\DATA\MCPBC 2013-08-15 16-32-46\BIFENILOS/M
Last changed : 15/08/2013 04:32:46 p.m. by VGL

Analysis Method : C:\CHEM32\1\METHODS\BIFENILOS SEP2013.M
Last changed : 19/08/2013 01:02:56 p.m. by VGL
Method Info : pcbs septiembre 2013

ECD1 A, (MCPBC 2013-08-15 16-32-46\101F0101.D)
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Figura 30. Cromatograma de Muestra Control 7.



D. Calculo de curvas de calibracion, limites de deteccidon y cuantificacion.

Tabla 14.Curva de calibracién para 4- clorobifenilo. Tiempo de Retencién: 15.794

COMISION HACIONAL DEL AGUA
'GERENCIA DE SANEAMIENTO Y CALIDAD DEL AGUA
LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA

PARAMETRO:
FECHA:
ANALISTA:
Xm Ym
18.00000000 552.05374000
Conc. Respuesta Resp. corr (¥,-Ym) [Y,-¥m)? [, -Xm) (X, -Xm)? 1Y, -¥Ym)(Xi -Xm) x Sy [Y,-¥g)*
0.00000000 0.00000000 -0.72929018 -552.05374000 304763.33184799 -18.00000000 324.00000000 9936.96732000 0.00000000 0.11570812 053186417
5.00000000 153.67900000 152.82155153 -398.37474000 158702.43347007 -13.00000000 169.00000000 5178.87162000 25.00000000 0.11170771 073521787
10.00000000 307.35060000 306.37239325 -244.70314000 59879.62672586 -8.00000000 £4.00000000 1957.62512000 100.00000000 0.10891778 0.95688844
25.00000000 762.45780000 767.02491840 210.40406000 44269.86846448 7.00000000 49.00000000 1472.82842000 £25.00000000 0.10847053 20.85857052
50.00000000 1536.78130000 1534.77912699 984.72756000 960688.36742355 32.00000000 1024.00000000 31511.28192000 2500.00000000 0.13240064 4.00869675
90.00000000 2760.26870000 2760.26870000 0.00000000 1537303.62793195 0.00000000 1630.00000000 50057.57440000 3260.00000000 27.09123776
. .z P . . . . s
Tabla 15.Curva de calibracién para 2,2 -Diclorobifenilo. Tiempo de retencion: 15.914
COMISION NACIONAL DEL AGUA
GERENCIA DE SANEAMIENTO Y CALIDAD DEL AGUA
LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA
PARAMETRO:
FECHA:
ANALISTA:
Xm ¥Ym
20.00000000 156.55243200
Conc. Respuesta Resp. corr (¥,-Ym) (Y, -¥Ym)? (X, -Xm) (X, -Xm)? [Y, -Ym)(Xi -Xm) *2 Syo [Y,-Yg)?
0.00000000 0.00000000 -8.40843903 -156.55243200 2450866396511 -20.00000000 400.00000000 3131.04364000 0.00000000 1.38423271 70.70184700
10.00000000 60.43277000 74.07199648 -96.11966200 9238.98942299 -10.00000000 100.00000000 961.19662000 100.00000000 1.30817704 186.02849905
15.00000000 118 58626000 11531221424 -37.96617200 1441 43021633 -5.00000000 25.00000000 189.83086000 225.00000000 126757978 10.71937563
25.00000000 19821487000 197.79264976 41,66243300 173575874010 5.00000000 25.00000000 208.31219000 625.00000000 1.26913576 0.17826993
50.00000000 405.52826000 403.99373855 248.97582800 61988.96292829 30. 900. 7469.27484000 2500.00000000 1.55522585 235475608
100.00000000 782.76216000 782.76216000 0.00000000 98913.80527283 0.00000000 1450.00000000 11959.66315000 3450.00000000 269.98274768




Tabla 16.Curva de calibracion para 2,2°,6-Triclorobifenilo. Tiempo de retencién: 17.991

OMISION NACIONAL DEL AGUA
‘ERENCIA DE SANEAMIENTO Y CALIDAD DEL AGUA
ABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA

ARAMETRO:
ECHA:
HNALISTA:
Xm ¥m
20.00000000 256.68174800
Conc. Respuesta Resp. corr (Y,-¥m) [¥,-¥m)* (X, -Xm) ¥ -Xm)* (Y, -Ym){Xi -Xm) x Sya (Y,-Yg)*
0.00000000 0.00000000 4.13746317 -256.68174800 65885.51975634 -20. 400. 5133.63496000 0.00000000 0.94666985 17.11860150
10.00000000 123.56300000 13040960559 -133.11874800 17720.60106909 -10. 100. 1331.18748000 100.00000000 0.87775716 4687600805
15.00000000 208.28308000 193.54567679 -48,39866800 2342.43106417 5. 25, 241.99334000 225.00000000 0.85458504 217.19105328
25.00000000 318.41495000 319.81781821 61.73320200 3810.98822917 5.00000000 2500000000 30866601000 £25.00000000 0.85682496 1.96804201
50.00000000 53314771000 535,49817524 376.45596200 141726 62054459 20. 200. 11292 97885000 2500.00000000 1.04501808 552468685
100.00000000 1283.40874000 1283.40874000 0.00000000 231486.16066336 0.00000000 1450.00000000 18309.46065000 3450.00000000 288.67839170
. . s ' ' . . . . s
Tabla 17. Curva de calibracion para 2,3',4,4',5-Pentaclorobifenilo.Tiempo de retencion : 18.230
COMISION NACIONAL DEL AGUA
GERENCIA DE SANEAMIENTO Y CALIDAD DEL AGUA
LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA
PARAMETRO:
FECHA:
ANALISTA:
Xm ¥m
20.00000000 195.62335000
Conc. Respuesta Resp. corr [¥,-¥m) [¥,-¥m)* (3, -Xm) X, -Xm)? (¥, -¥m){Xi -Xm) x2 S [Y,-Yg)®
0.00000000 0.00000000 5.36077621 -195.62335000 38268.49506522 -20.00000000 400.00000000 3912.46700000 0.00000000 0.56426039 2873792154
10.00000000 104.67764000 10049206310 -90.94571000 8271.12216740 -10.00000000 100.00000000 909.45710000 100.00000000 0.51922602 17.51905396
15.00000000 149.41118000 14805770655 -46.21217000 2135.56465611 -5.00000000 25.00000000 231.06085000 22500000000 0.50952476 1.83189038
25.00000000 245.31876000 24318899345 4969541000 2469.63377507 5.00000000 25.00000000 24847705000 £25.00000000 0.51005772 453590556
50.00000000 47870917000 43101721069 283,08582000 80137.58148507 30.00000000 900.00000000 8492 57460000 2500.00000000 0.62168690 5.32705183
100.00000000 97811675000 97811675000 0.00000000 131282.30714888 0.00000000 1450.00000000 13794.03660000 3450.00000000 57.95182326



Tabla 18. Curva de calibracién para 2,3,3',4,4'-Pentaclorobifenilo.Tiempo de retencion : 20.092

COMISION NACIOHAL DEL AGUA
GERENCIA DE SANEAMIENTO Y CALIDAD DEL AGUA
LABORATORIO HACIONAL DE REFERENCIA

PARAMETRO:
FECHA:
ANALISTA:
Xm ¥m
20.00000000 373.79211000
Conc. Respuesta Resp. corr (Y,-Ym) [Y,-¥Ym)® (¥,-Xm) (¥, -Xm)® (Y, -¥Ym)(Xi -Xm) X Sy [Y,-Yg )
0.00000000 0.00000000 22 31552655 -373.79211000 139720.54145225 -20. 400. T475.84220000 0.00000000 1.30289136 497 98272528
10.00000000 21045180000 198.05381828 -163.33021000 25676.75749854 =10, 100. 1633.30210000 100.00000000 1.18916761 153.96049207
15.00000000 293.80667000 28592296414 -79.98544000 §397.67061199 -5, 25, 399.92720000 225.00000000 1.16759537 52.15281812
25.00000000 475.40215000 461.66125586 101.61008000 10324.60835781 5. 25, 508.05040000 §25.00000000 117180372 188.81327098
50.00000000 289.28975000 901.00698517 515.49762000 265737.85808538 30. 500. 15454 93040000 2500.00000000 1.41896353 137.29266271
100.00000000 1868.96055000 1868.96055000 0.00000000 443857.43605188 0.00000000 1450.00000000 25482.05230000 3450.00000000 1040.20196916
. .. . . T ..
Tabla 19. Curva de calibracion para 2,2',3,4,4',5,6-Heptaclorobifenilo.Tiempo de retencion de: 21.310
COMISION HACIONAL DEL AGUA
SERENCIA DE SANEAMIENTO Y CALIDAD DEL AGUA
LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA
PARAMETRO:
FECHA:
ANALISTA:
Xm ¥m
2400000000 526.86795800
Conc. Respuesta Resp. corr (Y,-¥m) [Y,-Ym)® (X, -Xm) (¥ -Xm)® (Y, -¥Ym)(Xi -Xm) nE S e [Y,-Yg )*
0.00000000 0. 2532202321 -526.85798300 277589.87677917 -24. 576. 12644 83171200 0.00000000 1.76688654 641.20435953
15.00000000 352.82285000 338.78825120 -164.04513300 26910.80730144 -8 21, 147640624200 225.00000000 1.52833196 577.66193927
25.00000000 576.89496000 547.76573653 50.02857200 250289792749 1. 1. 50.02697200 625.00000000 1.50308305 B848.51185980
30.00000000 §37.08745000 55225447920 110.21847200 12148.33200796 §. . 551.31683200 S00.00000000 1.51311130 230.03847132
50.00000000 1057.53457000 1070.20944535 530.65558200 281607.12738489 25. 676, 13797.33373200 2500.00000000 1.77044782 160.65004435
120.00000000 2634.33994000 2634.33994000 0.00000000 600753.54140094 0.00000000 1370.00000000 28629.91549000 4250.00000000 2458.06697427

63



Tabla 20. Curva de calibracion para 3,3',4,4'-Tetraclorobifenilo.tiempo de retencién : 21.655

COMISION NACIONAL DEL AGUA

GERENCIA DE SANEAMIENTO Y CALIDAD DEL AGUA

LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA

PARAMETRO:
FECHA:
ANALISTA:
Xxm
22.00000000
Conc.
0.ooooo000

15.00000000
20.00000000
25.00000000
50.00000000

110.00000000

¥m
377.90768600
Respuesta

0.00000000
279.2455%4000
339.18616000
445.60513000
B825.43720000

1889.53843000

Resp. corr

17.01480481
263.07813285
34509924726
42712035162
837 22589342

1889.53843000

(Y,-Ym)

-377.90758500
-58.865774500
-38.72152600

57.65744400
447 58951400

0.00000000

(v,-ym)* (X -Xm) (X,-Xm)* (¥, -¥Ym)(Xi -Xm)
142814.21913788 -22 484 8313.96909200
9733.35084580 -7 49. 690.60422200
1499 35657577 -2 4 77.44305200
458294302413 3. 9. 203.09233200
200336.37304276 28 784 12532 50639200
358966.24362633 0.00000000 1330.00000000 21817.61509000

Tabla 21. Curva de calibracion para 2,3,4,4',5-Pentaclorobifenilo. Tiempo de retencion: 22.510

COMISION HACIONAL DEL AGUA

SERENCIA DE SANEAMIENTO Y CALIDAD DEL AGUA
LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA

PARAMETRO:
FECHA:
ANALISTA:
Xm
2300000000
Cone.
0.00000000

15.00000000
20.00000000
30.00000000
50.00000000

115.00000000

Ym
646.91497200
Respuesta

0.00000000
324.91785000
S65.25031000
86823230000

1415.17440000

3234.57436000

Resp. corr

-11.73804750
417.81792174
561.00357815
847 37489098
1420.11751663

3234.57436000

(¥,-¥m) (¥,-¥m)*
54591497200 418498 88098776
-261.95712200 6864240193628

-51.66466200 6669.11701957

222 31732800 40424 90432906

768.25942800 590222.54871089
0.00000000 1133458.13299356

x2

0.00000000

225.00000000

400.00000000

§25.00000000
2500.00000000

3750.00000000

x*

0.00000000
225.00000000
400.00000000
900.00000000

Sxa

1.45257024
1.27252220
1.26053772
1.26503514
1.52382255

0 -xm) 0% -Xm)* (¥, -¥Ym)(xi -Xm)
-23.00000000 52%.00000000 14879.04435600
-8.00000000 64.00000000 2095.97697600
-3. 9. 244 99398600
7.00000000 4900000000 1558.22129600
27.00000000 72%.00000000 20743,
0.00000000 1380.00000000 39519.24117000

2500.

4025.00000000

Sxe (Y,-vg )
1.05380373 137 80523821
0.94435800 1082.41472044
0.92361871 18.03473138
0.93797625 ATT 74532914
1.1 24.43440202

1740.43541920

(Y,-vg)

289.50358279
261.52734505
3496454178
341.68703189
137.56236665

1065.24436814

64



Tabla 22.Curva de calibraciéon para 2,3',4,4',5'-Pentaclorobifenilo. Tiempo de retencién: 22.595

COMISION NACIONAL DEL AGUA
GERENCIA DE SANEAMIENTO Y CALIDAD DEL AGUA
LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA
PARAMETRO:
FECHA:
ANALISTA:
Xm ¥m
23.00000000 613.99779600
Conc. Respuesta Resp. corr (¥,-¥Ym) (¥,-¥m)? (%, -Xm) (%, -Xm)? (¥, -¥m){Xi -Xm) x L (Y,-Yg)?
0.00000000 000000000 -9.66814083 -513.99779600 376993.29349286 23 529 14121.84930800 0.00000000 1.03681142 93 47294717
15.00000000 366.70313000 38707051362 -247.29466600 61154.65183205 -8.00000000 64.00000000 1978.35732800 225.00000000 0.92847198 92217798812
20.00000000 538.09717000 53265006511 -75.90062600 5760.90502719 -3.00000000 9.00000000 227.70187800 400.00000000 0.90813852 29.67085170
30.00000000 824.61108000 803.80916808 210.61328400 44357.95539726 7. 49 1474.29298800 900.00000000 0.92235405 43271953954
50.00000000 1340.57760000 1346.12737402 726.57980400 527918.21158068 27. 729, 19617.65470800 2500.00000000 1.08476799 30.79999169
115.00000000 3069.95898000 306998395000 0.00000000 1016186.01733004 0.00000000 1380.00000000 3741995621000 4025.00000000 1508.84141822
. .z ' ' . . . .z
Tabla 23. Curva de calibracion para 3,3',4,4',5-Pentaclorobifenilotiempo de retencién : 22.974
COMISION NACIONAL DEL AGUA
GERENCIA DE SANEAMIENTO Y CALIDAD DEL AGUA
LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA
PARAMETRO:
FECHA:
ANALISTA:
Xm ¥m
23.00000000 1005.87652800
Cone. Respuesta Resp. corr [Y,-¥m) (¥,-¥m)? [%-Xm) (% -Xm)? (¥, -Ym){Xi -Xm) X2 Sy [Y,-Yg )*
0.00000000 0.00000000 -20.13142333 -1005.87652800  1011787.58958133 -23.00000000 529.00000000 23135.16014400 0.00000000 0.88710420 405.27420543
15.00000000 601.96472000 £49.00419710 -403.91180800 163144 74864183 -8.00000000 £4.00000000 3231.29446400 225.00000000 0.79492151 221271240598
20.00000000 882.43000000 872.04940391 -123.44652800 1523904527525 -3.00000000 9.00000000 370.33958400 400.00000000 077773819 107.75677512
30.00000000 1334.55945000 1318.13981754 328.68292200 108032.46321446 7.00000000 49.00000000 2300.73045400 900.00000000 0.78856247 260.60433025
50.00000000 2210.42847000 2210.32084478 120455194200  1450945.38097597 27.00000000 729.00000000 32522.90243400 2500.00000000 0.93123112 0.01162628
115.00000000 5029.38264000 502938264000 0.00000000 2749149.22768885 0.00000000 1380.00000000 61560.47708000 4025.00000000 2995.35934305



Tabla 24.Curva de calibracion para

2,2',4,4',6,6'-Hexaclorobifenilo. Tiempo de retencién: 23.179

COMISION NACIONAL DEL AGUA

‘GERENCIA DE SANEAMIENTO ¥ CALIDAD DEL AGUA
LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA

PARAMETRO:
FECHA:
ANALISTA:
Xm Ym
23.00000000 542.75773800
Conc. Respuesta Resp. corr (¥,-¥m) [¥,-¥Ym)? [H-Xm) (X, -Xm)? (¥, -¥Ym)(Xi -Xm) x2 Sy [ Y,-Yg)?
0.00000000 0.00000000 -15.35524083 -542.75773800 294585.96215888 -23.00000000 529.00000000 12483.42797400 0.00000000 127235048 235.78342105
15.00000000 312.54000000 343.63148449 -230.21773800 53000.20888984 -8.00000000 64.00000000 1841.74190400 225.00000000 1.14492305 1302.59525289
20.00000000 475.79849000 460.96039293 -66.95024800 4483.54089273 -3.00000000 9.00000000 200.87774400 400.00000000 1.11758177 34.08337734
3000000000 72863306000 712 61820882 185.87532200 34549 63532860 7.00000000 49.00000000 1301 12725400 900.00000000 113450298 25647542632
50.00000000 1196.81714000 119793384359 654.05940200 427793.70134460 27.00000000 729.00000000 17659.60335400 2500.00000000 1.33742978 1.24702690
115.00000000 2713.78869000 2713.78869000 0.00000000 814413.04661464 0.00000000 1380.00000000 3348677873000 4025.00000000 183018450451
. .z ' f . . . .
Tabla 25. Curva de calibracion para 2,3,3',4,4',5-Hexaclorobifenilo. Tiempo de retencion: 23.514
COMISION NACIONAL DEL AGUA.
GERENCIA DE SANEAMIENTO Y CALIDAD DEL AGUA
LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA
PARAMETRO:
FECHA:
ANALISTA:
Xm Ym
22.00000000 927.39580360
Cone. Respuesta Resp. corr [¥,-¥m) [Y,-¥Ym)? (3, -Xm) ¥, -Xm)? [Y, -Ym )X -Xm) x2 S (Y,-Yg)?
0.00000000 0.00000000 61.33809276 -927.39580360 B60062.97653489 -22, 484, 20402.70767920 0. 1.95184379 3762.36162304
10.00000000 538.63667800 455.00068859 -388.75912560 151133.65773728 -12.00000000 144.00000000 4665.10950720 100.00000000 174986644 6994.97872382
20.00000000 853.20824000 B4B.66326443 -74.18656360 5503.64621878 -2.00000000 4.00000000 14837312720 400.00000000 170541668 20.66571202
30.00000000 1221.58020000 1242 32588027 294 18439640 8654445908523 8 64 2353 47517120 90000000000 173029319 430.38324988
50.00000000 2023.55290000 2029.65107195 109615709640  1201560.37998808 28 784, 30692.39869920 2500.00000000 2.04202089 37.18770108
110.00000000 4636.97901300 4636.97901500 0.00000000 2304505.11956425 0.00000000 1450.00000000 56262.06413400 3900.00000000 11245.57700984




Tabla 26. Curva de calibracion para 2,2',3,3',4,4',5-Heptaclorobifenilo. Tiempo de retencion: 24.679

COMISION NACIONAL DEL AGUA

‘GERENCIA DE SANEAMIENTO Y CALIDAD DEL AGUA
LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA

PARAMETRO:
FECHA:
ANALISTA:
KXm Ym
2300000000 801.43363000
Conc. Respuesta
0.00000000 0.00000000
15.00000000 431.28595000
20.00000000 T57.24437000
30.00000000 1052.64502000
50.00000000 1716.24231000
11500000000 400741315000

Resp. corr

8.39970833
52562835290
653.03750109

104285699746
1732.49519022

4007.41815000

(¥,-¥m) (¥, -¥Ym)*
-801.48363000  642376.00915798
-320.19768000 102526.55427738
44 23876000 1957 06788534
251.16139000 6308204382673
914.75868000 836783.44263534

0.00000000 1646725.11778377

(% -Xm)

-23.00000000
-8.00000000
-3.00000000
7.00000000
27.00000000

0.00000000

(X -Xm)* (Y, -¥m){Xi -Xm)
529.00000000 18434.12349000
£4.00000000 2551.58144000

9.00000000 132 71628000

4900000000 1758.12973000
729.00000000 24695.48436000
1380.00000000 4758503530000

Tabla 27. Curva de calibracion de 2,3,3',4,4',5'-Hexaclorobifenilo. Tiempo de retencién: 25.005

‘COMISION NACIONAL DEL AGUA

‘GERENCIA DE SANEAMIENTO Y CALIDAD DEL AGUA
LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA

PARAMETRO:
FECHA:
ANALISTA:

Xm
23.00000000
Conc.

0.00000000
15.00000000
20.00000000
30.00000000
50.00000000

115.00000000

Ym
801.48363000
Respuesta

0.00000000
481.28585000
TET.244E87000
1052.64502000
1716.24231000

4007.41815000

Resp. corr

8.35970833
52562835280
©688.03780109

1042 85699746
1732.48515022

4007 41815000

(¥,-Ym) (Y,-Ym)*
-B01.48363000 642376.00015798
-320.19768000 102526.55427738
-44 238TE000 195706738634
251.16139000 63082.04362673
91475868000 B36783.44263534

0.00000000 1646725.11778377

(%, -Km) (X, -Xm)® (Y, -Ym){Xi -Xm)
23, 529, 18434.12349000
-8 B4. 2561.58144000
-3.00000000 8.00000000 132.71628000
7. 49, 1758.12973000
27. 729, 24608.48436000
0.00000000 1380.00000000 47585.03530000

x

0.00000000
225.00000000
400.00000000
500.00000000

2500.00000000

4025.00000000

X

0.00000000
225.00000000
400.00000000
500.00000000

2500.00000000

4025.00000000

Sie 1Y,-Yg)*
162277742 70.55510009
1.44533737 1966.24060482
1.40881619 3505.46516787
143151061 95.80538517
1.68209839 26415611536

5£902.23046330
Sxa (Y,-Yg §
1.62277742 70.55510009
1.44533737 1966.24865482
1.40981619 3505.46516787
1.43151081 9580538517
1.68209839 26415611536



Tabla 28. Curva de calibracion para 2,3',4,4',5,5'-Hexaclorobifenilo. Tiempo de retencion: 25.399

Tabla 29. Curva de calibracién para

COMISION HACIONAL DEL AGUA

‘GERENCIA DE SANEAMIENTO Y CALIDAD DEL AGUA

Ym
908.71566200
Respuesta

0.00000000
58677411000
766.11385000

1152.88595000
2037.80432000

COMISION NACIONAL DEL AGUA
LABORATORIO HACIONAL DE REFERENCIA
PARAMETRO:
FECHA:
ANALISTA:
Xm
23.00000000
Conc.
0.00000000
15.00000000
20.00000000
30.00000000
50.00000000
115.00000000

4543.57631000

GERENCIA DE SANEAMIENTO Y CALIDAD DEL AGUA

LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA

PARAMETRO:
FECHA:
ANALISTA:
Xm
2300000000
Conc.
0.00000000

15.00000000
20.00000000
30.00000000
50.00000000

11500000000

¥Ym
1629.77213600
Respuesta

0.00000000
105217135000
145202112000
203048657000
361418160000

8145.86068000

Resp. corr

-26. 25740500
583.50763870
T786.76265326
1183.27258238
2005.29274065

4543.57631000

Resp. corr

-20.650910817
1055.72648551
1414 5051707
2132.08208018
3567.17620641

§145.86065000

(Y,-¥Ym) (¥,-Ym)?
-308.71566200 B25764.15436410
-321.94155200 103646.36290417
-142.60177200 20335.26537754
244.17032800 59619.14907563
1129.08865800  1274841.19762424

0.00000000 2284206.12934568

(Y,-¥Ym)

-1628.77213600
-577. 60074600
17775101600

400.71443400
1984.40946400

0.00000000

(Y,-Ym)*

2656157 21528200
333622 62177976
3155542352503
180572.05761554
3937860.92081277

T119625.23917950

(X,-Xm)

-23.00000000
-3.00000000
-3.00000000
7.00000000
27.00000000

0.00000000

(X;-Xm)

-23.00000000
-8.00000000
-3.00000000

7.00000000

27.00000000

0.00000000

(%, -Xm)? (¥, -¥m)(Xi -Xm)
529.00000000 2090046022600
64.00000000 2575.53241600

9.00000000 427 80531600
49.00000000 1709.19229600
729.00000000 30485.39376500

1380.00000000 56098.38402000

3,3',4,4',5,5'-Hexaclorobifenilo. Tiempo de retencion: 26.181

(%, -Xm)® (¥, -¥m)(Xi -Xm)
529.00000000 37484 75912800
64.00000000 4520 30595800

9.00000000 533.25304200
49.00000000 280500103800
729.00000000 53579.05552800

1380.00000000 99022.57471000

X

0.00000000
225.00000000
400.00000000
500.00000000

2500.00000000

4025.00000000

X

0.00000000
Z25.00000000
400.00000000
$00.00000000

2500.00000000

4025.00000000

Sxa (Y,-¥g j*
1.08710401 689.45131733
0.57068680 10.66983478
095534431 42637142420
0.86313387 1631.08432231
1.15359276 992 97963299

375055713162
Sxe (Y,-Yg )*
1.21009041 42473538064
1.07712330 12.63870407
1.05860553 140745797341
1.06655263 10317.58426855
1.27755785 2209.50702626
14371.92335895
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Tabla 30. Curva de calibracion para 2,2',3,4,4',5,5'-Heptaclorobifenilo. Tiempo de retencion: 26.387

COMISION NHACIONAL DEL AGUA
‘GERENCIA DE SANEAMIENTO ¥ CALIDAD DEL AGUA
LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA

PARAMETRO:
FECHA:
ANALISTA:
Xm ¥m
23.00000000 1036.79194800
‘Conec. Respuesta
0.00000000 0.00000000
15.00000000 657.623530000
20.00000000 §23.87185000
30.00000000 1251.16809000
50.00000000 2311.28550000
11500000000 5183.95974000

Resp. corr

-20.05070500

669.194503428

B858.94280630

1358.43871196
2277 43332326

5183.95974000

(¥;-¥m) (f,-Ym)*
-1036.79194800 1074837 54343763
-379.16804200 143768 40882413
-112 82005800 12750.94853233
254.37614200 B4T07. 22161880
1274 50385200 1624360.32366362
0.00000000 2920524.44587652

(¥;-Xm)

-23.00000000
-3.00000000
-3.00000000
F.00000000
27.00000000

0.00000000

(% -Xm)? (¥, -Ym)(Xi -Xm)
529.00000000 2384621450400
64.00000000 303334438400

9.00000000 338.76029400
45.00000000 178063299400
729.00000000 34411 60670400

1380.00000000 63410.55918000

Tabla 31. Curva de calibracion para 2,2',3,4,4',5,6-Heptaclorobifenilo. Tiempo de retencién: 26.814

OMISION NACIONAL DEL AGUA
ERENCIA DE SANEAMIENTO Y CALIDAD DEL AGUA
A4BORATORIO HACIONAL DE REFERENCIA

ARAMETRO:
ICHA:
NALISTA:
Xm ¥m
23.00000000 1060.52401200
Cone. Respuesta
0.00000000 0.00000000
15.00000000 683.87683000
20.00000000 953.39185000
30.00000000 1323.24463000
50.00000000 234210655000
115.00000000 5302.62006000

Resp. corr (¥,-¥m) (¥,-¥Ym)?

-8.894535083 -1060.52401200 1124711.18002858
638.53327362 -376.54712200 141863.05451088
921.02748511 -107.13216200 11477.30013479
1386.01590808 262.72061800 5902212312230
2315.99275402 1281.58267200 1642454 168054985
5302.62006000 0.00:000000 2989527.81834621

(X, -Km)

-23.00000000
-2.00000000
-3.00000000
7.00000000
27.00000000

0.00000000

(X, -Xm)?* (Y, ¥m)(Xi -Xm)
52900000000 24392 05227600
£4.00000000 301317697600

9.00000000 321.39648600
49.00000000 1839.04432600
729.00000000 3450273230800

1330.00000000 64168.40237000

X

0.00000000
Z25.00000000
400.00000000
S00.00000000

2500.00000000

4025.00000000

X

0.00000000
225.00000000
400.00000000
S00.00000000

2500.00000000

4025.00000000

Sy (Y:-Ya)*
1.30062702 402.03077100
1.16062596 133.87886485
1.13954805 521.45223378
114785301 452547112065
1.37656962 114667410341

652950709370
Sxe (Y.-Yg J*

1.18452857 80.09105833
1.05357584 21.68190345
1.03455824 104745211482
1.04321650 3940.23335176
1.24799552 §81.93765228

5771.39608663
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Tabla 32. Curva de calibracion para 2,2',3,4,5,6,6'-Heptaclorobifenilo. Tiempo de retencidon: 27.527

COMISION NACIONAL DEL AGUA

GERENCIA DE SANEAMIENTO Y CALIDAD DEL AGUA
LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA

PARAMETRO:
FECHA:
ANALISTA:
Xm Ym
23.00000000 968.42039400
Congc. Respuesta Resp. corr (Y,-¥m) (Y,-¥Ym)* (%;-Xm) (¥, -Xm)* (Y, -Ym){Xi -Xm) x Sy (Y,-Yg)*
0.00000000 0.00000000 579292833 -968.42933400  937855.49116321 -23.00000000 529.00000000 22273 87606200 0.00000000 0.59548396 33.55801868
15.00000000 54740035000 629 56945580 -321.02500400 103059.62140823 -2.00000000 5400000000 2568.23203200 225.00000000 0.61676586 317.94221455
20.00000000 83095508000 84135691717 -137.47431400 18899.18700877 -3.00000000 9.00000000 41242294200 400.00000000 0.50826483 108.19821659
30.00000000 1234 84314000 1264.93183993 266 41874500 TOS72.94822021 7.00000000 4900000000 1854 93122200 500.00000000 0.61353929 505.02500133
50.00000000 2128 94336000 2112.08168543 1160.51398500 1346792 86528105 27.00000000 729.00000000 31333.87708200 2500.00000000 073095821 28431606914
14500000000 4842.14697000 4342.14697000 0.00000000 2477585.91308347 0.00000000 1380.00000000 58453.33934000 4025.00000000 1649.04352029
. ., ' ' . . " .
Tabla 33. Curva de calibracion para 2,2',3,4,5,5',6-Heptaclorobifenilo. Tiempo de retencién: 27.831
COMISION NACIONAL DEL AGUA
GERENCIA DE SANEAMIENTO Y CALIDAD DEL AGUA
LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA
PARAMETRO:
FECHA:
ANALISTA:
Km ¥m
23.00000000 1029.02571400
Conc. Respuesta Resp. corr (¥,-Ym) (Y,-Ym)* (X, -Xm) (X, -Xm)? (¥, -Ym)(Xi -Xm) X Sy [Y,-Yg )
0.00000000 0.00000000 21 55655667 -1029.02571400  1058893.92007321 -23.00000000 52900000000 23667.59142200 0.00000000 1.01227629 454 68513532
15.00000000 65420517000 56360579377 374 73054400 140422 98060854 —8.00000000 £4.00000000 2097 84435200 225 00000000 0.90344147 86 68771495
20.00000000 84373956000 891.99324391 -185.28615400 3433095885411 -3.00000000 9.00000000 555 85846200 400.00000000 0.89001301 2328.41801118
30.00000000 1383.55087000 134876214420 354,52515600 125688.085623682 7.00000000 4900000000 2481 67609200 900.00000000 0.90158838 1209.83801388
50.00000000 2283.54297000 2262.31794478 123451725600  1524032.85536177 27.00000000 729.00000000 33331.96591200 2500.00000000 1.06315182 1.50062678
11500000000 5145.12857000 5145.12857000 0.00000000 2883368.80114245 0.00000000 1380.00000000 63034.93624000 402500000000 4091.12956211
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Tabla 34. Curva de calibracion para 2,3,3',4,4',5,5'-Heptaclorobifenilo. Tiempo de retencién: 28.851

COMISION NACIONAL DEL AGUA
GERENCIA DE SANEAMIENTO Y CALIDAD DEL AGUA
LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA
PARAMETRO:
FECHA:
ANALISTA:
Xm Ym
23.00000000 1183.23692800
Conc. Respuesta Resp. corr (¥,-¥m) (¥,-¥Ym)? (¥ -Xm) (¥ -Xm)? (¥, -¥m)(Xi -¥m) » Sxe [Y,-Yg )*
0.00000000 0.00000000 1061419167 -1183.23592800 1400047 26131002 -23.00000000 529.00000000 27214 42634400 0.00000000 1.065239656 112.66106474
15.00000000 782.88824000 775.36749797 _400.34788800 160278 27128695 -8.00000000 £4.00000000 3202.78150400 225 00000000 094240256 56.56156067
20.00000000 107526941000 1030.28526674 -106.88651800 1142045265944 -3.00000000 9.00000000 32058955400 40000000000 092655923 212374825009
30.00000000 1484.26877000 1540.12080428 301.13284200 90820.98853100 7.00000000 49.00000000 2107.92989400 900.00000000 0.93502855 3108.28932584
50.00000000 2572 55322000 2559 79187935 1389.31729200  1930202.53785021 27.00000000 729.00000000 37511.56688400 2500.00000000 111363962 162.85181524
115.00000000 591617964000 591617964000 0.00000000 3592629.51164762 0.00000000 1350.00000000 70357.30418000 4025.00000000 5564.11202657
. .. . ' ' . . . . . s
Tabla 35. Curva de calibracion para 2,2',3,3',5,5',6,6'-Octaclorobifenilo. Tiempo de Retencién: 29.355
COMISION NACIONAL DEL AGUA
GERENCIA DE SANEAMIENTO Y CALIDAD DEL AGUA
LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA
PARAMETRO:
FECHA:
ANALISTA:
Xm ¥m
23.00000000 98225098800
Conc. Respuesta Resp. corr (¥,-¥m) (Y,-Ym)? (%, -Xm) (%, -Xm)? Y, “Ym)(Xi -Xm) b S s (Y,-Yg )
0.00000000 0.00000000 1482299333 982 25098800 954817.00342698 -23.00000000 529.00000000 22591 77272400 0.00000000 0.98658374 219.72113136
15.00000000 £53.04955000 535 44264857 -328.30140800 107781.81449478 -8.00000000 £4.00000000 262641126400 225 00000000 0.25500188 342 50858140
20.00000000 23357660000 85219785000 14867438800 22104.07384717 -3.00000000 9.00000000 445.02315400 400.00000000 0.24749640 345.75132389
30.00000000 1244 19555000 128570828867 261.94457200 6861495880026 7.00000000 49.00000000 183361200400 900.00000000 0.85376143 1723.30647530
50.00000000 2179.53320000 215272914000 1197.28221200 1433484 68517161 27.00000000 729.00000000 3232661972400 2500.00000000 1.02062968 718.45763248
115.00000000 491125494000 4911.25494000 0.00000000 2696802.54554081 0.00000000 1380.00000000 59824.43888000 4025.00000000 335074314454



Tabla 36. Curva de calibracion para 2,3,3',4,4',5,5',6-Octaclorobifenilo. Tiempo de retencién: 30.285

PARAMETRO:

FECHA:

ANALISTA:

Xm
23.00000000
Conc.
0.00000000

15.00000000
20.00000000

30.00000000
50.00000000

115.00000000

COMISION NACIONAL DEL AGUA
‘GERENCIA DE SANEAMIENTO Y CALIDAD DEL AGUA
LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA

Ym
952.25098800
Respuesta

0.00000000
653.94558000
833.57660000

1244.19556000
21758.53320000

4911.25494000

Resp. corr

-14.82259333

63544264667

85219786000
1285.70828667
215272914000

4911.25494000

[Y,-¥m) Y,-¥Ym)*
-982 25098800 964317.00342698
-328.30140800 107781.81449478
-148.67438800 22104.07364T17
261.94457200 68614.95880026
1197.28221200  1433484.69517161

0.00000000 2506802.54554081

Tabla 37. Curva de calibracion para 2,2',3,3',4,4',5,6,6'-Nonaclorobifenilo.Tiempo de retencién: 31.399

COMISION NACIONAL DEL AGUA

‘GERENCIA DE SANEAMIENTO Y CALIDAD DEL AGUA
LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA

PARAMETRO:
FECHA:
ANALISTA:
Xm
23.00000000
Conc.
0.00000000

15.00000000
20.00000000
30.00000000
50.00000000

115.00000000

Ym
982.25098500
Respuesta

0.00000000
653.945858000
833.57660000

124419556000
2179.53320000

4911.25494000

Resp. corr [Y,-Ym) [Y,-Ym)®
-14.82299333 -982 25098200 064817.00342698
B635.44264867 -328.30140800 107781.81448473
852.19785000 -148.67438800 22104.07384717
1285.70828667 261.94457200 58614.95880026

2152.72914000 1197.28221200 1433424.65517161
4911.25494000 0.00000000 2596502.54554081

(¥, -Xm} (% -¥m)* (¥, -¥Ym)(Xi -Xm) x Sxo (v,-vg )
-23.00000000 529.00000000 22591 77272400 0.00000000 0.96558374 219.72113138
-8.00000000 £4.00000000 2626.41126400 22500000000 0.85300188 342 50858140
-3 3. 44502316400 400.00000000 0.84749640 34575132399
7.00000000 4900000000 183361200400 900.00000000 0.85376148 1723.30647530
2700000000 729.00000000 32326 61972400 2500.00000000 1.02062968 718.45763248
0.00000000 1380.00000000 59824.43888000 4025.00000000 3350.74314454
(X, -Xm) 1%, -Xm)* (Y, -¥Ym)(Xi -Xm) X S (Y,-Ya )*
23 529, 2259177272400 0.00000000 0.96658374 21972113136
8 64, 2626.41126400 225 00000000 0.85900188 342 50858140
-3 3 446.02316400 400.00000000 0.84749640 34575132399
7. 49, 183361200400 900.00000000 0.85376148 1723.30647530
27. 729. 3232661972400 2500.00000000 1.02062968 718.45763248
0.00000000 1380.00000000 5962443838000 4025.00000000 3350.74314454




Tabla 38. Curva de calibracion para Decaclorobifenilo. Tiempo de retencion: 32.456

COMISION NACIONAL DEL AGUA

GERENCIA DE SANEAMIENTO Y CALIDAD DEL AGUA

LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA

PARAMETRO:
FECHA:
ANALISTA:
Xm Ym
23.00000000 970.37435600
Conc, Respuesta
0.00000000 0.00000000
15.00000000 868.07330000
20.00000000 24473220000
30.00000000 1241.05774000
50.00000000 2098.00854000
115.00000000 4851.87173000

Resp. corr

12.79348333
637.30275159
B845.47250435
1261.81200586
2084 45102087

4551.87175000

(¥,-¥Ym) fy-Ym)*

-570.37435600 541626.38078242
-302.30105600 9138552845872
-125.64215600 15785.85136433
270.68338400 7326545437369
1127.63418400 1271558.85282535

0.00000000 2393626.61790450

(X -Xm)

-23.00000000
-8.00000000
-3.00000000
7.0oo000000
Z7.00000000

0.00000000

(% -Xm)* (¥, -¥Ym)(Xi -Xm}
525.00000000 22318.61018800
64.00000000 241840844800

g.00000000 376.92646800

45.00000000 1854.78368800
T25.00000000 30446.12256800
1380.00000000 57454.85176000

X

o.ooooooon
225.00000000
400.00000000
S00.00000000
2500.00000000

4025.00000000

S [Y,-Yg)?
089013725 163.67347167
080832515 545.82664919
050051141 0.54805053
0.50645187 430.73871722
0.715938274 12.37284083

1554.16032944
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0 INTRODUCCION

Estudios epidemioldgicos y de laboratorio indican que la mayoria de los
carcinégenos conocidos en el ambiente son productos quimicos organicos
sintéticos cuya producciéon comercial se ha incrementado enormemente en los
ultimos 30 afos. Cada afio miles de nuevas sustancias son adicionadas a la
lista de compuestos sintéticos. Varios de los compuestos organicos sintéticos
son fabricados porque es necesario usarlo. La mayoria de las sustancias
organicas son contaminantes potenciales al entrar en aguas subterraneas o
superficiales, algunos compuestos organicos son directamente toxicos y
pueden ocasionar efectos nocivos directos sobre organismos vivos y
ecosistemas.

1 OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

1.1 Objetivo

Este método se utiliza para la medicion de la concentracion de bifenilos
policlorados (véase tabla 1). Este es un método por cromatografia de gases
con detector de captura de electrones (CG/EDC). Es de aplicaciéon nacional.

1.2 Analitos

Los parametros que pueden determinarse por este método se presentan al
final del capitulo 1 y en la Tabla 1.

1.3 Matrices

Este método es aplicable para el analisis de Bifenilo Policlorados en aguas
naturales, residuales y residuales tratadas, dentro de estas ultimas, debido a la
gran variedad de formas en los que pueden existir, es muy importante el
criterio del quimico analista para aplicar los métodos de limpieza adecuados
segun sea el caso.

1.4 Limitaciones

El procedimiento debe ser aplicado por personal con experiencia en métodos
cromatograficos.
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1.4.1

Este método estd restringido para utilizarse soélo bajo la supervision de
analistas expertos en el uso de cromatografia de gases y en la interpretacion
de sus resultados. Cada analista debe demostrar la habilidad para generar
resultados aceptables con este método usando los procedimientos establecidos
en la NMX-A-115-SCFI-2001.

En la tabla 1 se mencionan los Limites Maximos Permisibles para cada
plaguicida, sefialados en la normatividad mexicana.

TABLA 1 Limites maximos permisibles para Bifenilos policlorados

PLAGUICIDA Uso 1 Uso 2 UsoO 3 Uso 4 Cas No.
(mg/L) (mg/L) (mg/L) (mg/L)
Bifenilos policlorados | 0.0005- - 0,0005 0,0005

Uso 1* Fuente de abastecimiento para uso publico urbano

Uso 2* Riego agricola

Uso 3* Proteccion a la vida acuatica: Agua dulce, incluye humedales.
Uso 4* Proteccion a la vida acuatica: Aguas costeras y estuarios.

*1, 2, 3, 4 Pertenecen a los limites de la Ley Federal de Derechos (1V).

2 PRINCIPIO Y RESUMEN DEL METODO
2.1 Principio

El principio de este método se basa en la separacion y medicioén de los Bifenilos
Policlorados presentes en un extracto organico limpio de la muestra,
inyectando una alicuota en el cromatdgrafo de gases equipado con columna
capilar y un detector de captura de electrones. La identificacion de los analitos
de la muestra se realiza por la comparacion de sus tiempos de retencidon por
medio del método de estandar interno y/o externo.

Se extrae de aproximadamente un litro de muestra con cloruro de metileno y/o
hexano, mediante extraccion liquido-liquido. El extracto del disolvente se
evapora; en caso de que el disolvente de extracciébn sea cualquier otro
disolvente sefalado en el punto 8.1.1.2 se intercambia por hexano para ser
inyectado al Cromatografo de gases

3 REFERENCIAS
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Para la correcta aplicacion de este proyecto de norma mexicana, se deben

consultar las siguientes normas vigentes o las que la sustituyan:

NMX-AA-003-1980 Aguas residuales.- Muestreo. Declaratoria de
vigencia publicada en el Diario Oficial de la
Federacion el 25 de marzo de 1980.

NMX-AA-089/1-SCFI1-2010 Protecciéon al ambiente - Calidad del agua -
Vocabulario - Parte 1. (Cancela a la NMX-AA-
089/1-1986). Declaratoria de  vigencia
publicada en el Diario Oficial de la Federacion
el 3 de marzo de 2011.

NMX-AA-089/2-1992 Protecciéon al ambiente - Calidad del agua -
Vocabulario - Parte 2. Declaratoria de
vigencia publicada en el Diario Oficial de la
Federacion el 24 de marzo de 1992.

NMX-AA-115-SCFI-2001 Andlisis de agua - Criterios generales para el
control de la calidad de resultados analiticos.
Declaratoria de vigencia publicada en el Diario
Oficial de la Federacién el 17 de abril de
2001.

4 DEFINICIONES

Para los propésitos de este proyecto norma mexicana, aplican los términos y
definiciones contenidos en las normas mexicanas NMX-AA-089/1-SCFI1-2010,
NMX-AA-089/2-1992 y NMX-AA-115-SCFI-2001, vigentes y se establecen las
siguientes:

4.1 Aguas residuales:

Las aguas de composiciéon variada provenientes de las descargas de usos
municipales, industriales, comerciales, agricolas, pecuarios, domeésticos Yy
similares, asi como la mezcla de ellas.

4.2 Blanco de campo:

Alicuota de agua reactivo que es colocada en un envase para muestra en el
laboratorio, empacada para el muestreo, y tratada como una muestra en todos
los aspectos, incluyendo el contacto con los equipos de campo y expuesta a las

7
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condiciones del sitio de muestreo, almacenaje, preservacion y todos los

procedimientos analiticos, los cuales pueden incluir filtraciéon. El propdésito del
blanco de campo es determinar cual procedimiento de campo o transporte de
muestra y ambiente ha contaminado la muestra.

4.3 Blanco de analitico o de reactivos:

Agua reactivo o matriz equivalente que no contiene, por adicién deliberada, la
presencia de ningun analito o sustancia por determinar, pero que contiene los
mismos disolventes, reactivos y se somete al mismo procedimiento analitico
que la muestra problema.

4.4 Calibracion:

Conjunto de operaciones que establecen, bajo condiciones especificas, la
relacion entre los valores de una magnitud indicados por un instrumento o
sistema de medicibn, o los valores representados por una medida
materializada y los valores correspondientes de la magnitud, realizados por los
patrones, efectuando una correccién del instrumento de medicién para llevarlo
a las condiciones iniciales de funcionamiento.

4.5 Desviacion estandar:

Para una serie de n mediciones del mismo mensurando, es la magnitud s que
Caracteriza la dispersion de los resultados, dado por la siguiente féormula:

n-1
En donde X;es el resultado de i-ésima medicion y X  es la media aritmética de
los n resultados considerados

4.6 Disolucion estandar:

Disolucién de concentracion conocida preparada a partir de un patron primario.
4.7 Disolucion estandar de calibracion:

Disolucién preparada de un estandar diluido y/o una disolucion patréon vy

utilizada para calibrar la respuesta del instrumento con respecto a la
concentracion del analito.
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4.8 Estandar subrogado:

Compuesto organico el cual es similar en composicion quimica vy
comportamiento en el proceso analitico al de los analitos medidos, que
normalmente no esti presente en las muestras a analizar y que es utilizado
para monitorear el método en cada muestra.

4.9 Estandar interno:

Compuesto adicionado a las muestras para cuantificar analitos especificos del
método en cuestion, éste debe ser similar a los compuestos medidos tanto en
composicién quimica como en comportamiento en el proceso analitico, éste no
debe estar presente en las muestras.

4.10 Estandar de verificacion de la calibracion:

Punto medio del estdndar de calibracion que es utilizado para verificar la
calibracion inicial en el tiempo.

4.11 Exactitud:

Proximidad de concordancia entre el resultado de una medicion y un valor
verdadero del mensurando.

4.12 Intervalo lineal:

Intervalo de la concentracion sobre el cual la respuesta del instrumento para el
analito es proporcional.

4.13 Limite de deteccion del método (LDM):

Es la minima concentracién de un analito o sustancia en una muestra, la cual
puede ser detectada pero no necesariamente cuantificada bajo las condiciones
en gque se lleva a cabo el método.

4.14 Limite practico de cuantificacion (LPC):
Concentracion minima del analito que puede determinarse con un nivel de
confianza predeterminado en condiciones rutinarias de operacion. Este limite

puede establecerse entre 5 a 10 veces el LDM.

4.15 Muestras fortificadas (MF) vy muestras fortificadas
duplicadas (MFD):



PROY-NMX-AA-XXX-SCFI-2013

SECRETARIA DE

ECONOMIA
Alicuota de una muestra ambiental para la cual cantidades conocidas de los

analitos del método son afadidas en el laboratorio. Las MF y MFD son
analizadas exactamente como una muestra. Su propésito es la cuantificacion
del sesgo y la precision causada por la matriz de la muestra. Las
concentraciones base de los analitos en la matriz de la muestra debe
determinarse en una alicuota separada y los valores medidos en las MF y MFD
corregidas con las concentraciones base.

4.16 Muestra de control de calidad (MCC):

Muestra sintética que contiene todos o un subgrupo de los analitos del método
a una concentracion conocida. La MCC se obtiene de una fuente externa al
laboratorio o es preparada de una fuente diferente de los estandares de la
fuente de los estandares de calibracidon. Se usa para revisar el desempefio del
laboratorio con materiales de prueba preparados externamente a los procesos
normales de preparacion.

4.17 Patron primario:

Patron gue es designado o reconocido ampliamente como un patrén que tiene
las mas altas cualidades metroldgicas y cuyo valor es aceptado sin referencia a
otros patrones de la misma magnitud.

4.18 Patron de referencia:

Patron, en general de la mas alta calidad metrolégica disponible en un lugar
dado, o en una organizacién determinada del cual se derivan las mediciones
realizadas en dicho lugar.

4.19 Precision:

Es el grado de concordancia entre resultados analiticos individuales cuando el
procedimiento analitico se aplica repetidamente a diferentes alicuotas o
porciones de una muestra homogénea. Usualmente se expresa en términos del
intervalo de confianza o incertidumbre.

4.20 Verificacion de la calibracion:

Una verificacion periddica de que no han cambiado las condiciones del

instrumento en una forma significativa.

5 INTERFERENCIAS

10
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5.2

5.2.1

5.2.2

5.2.3

5.3

ECONOMIA

Las interferencias introducidas por Ilas muestras son
contaminantes que son co-extraidos de ella. La cantidad de
interferencias de ésta variara dependiendo del tipo de agua y de
la naturaleza de la muestra. El procedimiento de limpieza, puede
utilizarse para superar muchas de estas interferencias.

Las interferencias del método pueden originarse por la presencia
de contaminantes en los disolventes, reactivos, material de vidrio
o0 cualquier otro material durante el procesamiento de la muestra
que puede conducir a picos distorsionados y picos fantasma, y/o
lineas base elevada en los cromatégramas. Todos estos materiales
deben estar libres de interferencias, el analisis de blancos de
reactivos verifica la presencia de éstas interferencias.

El material de vidrio calibrado debe limpiarse perfectamente.

Limpiar todo el material de vidrio que no sea calibrado tan pronto
como sea posible después de usarse, enjuagandolo con el ultimo
disolvente que se emple6. Seguido de un lavado con detergente,
enjuagar con agua de la llave y agua destilada. El material de vidrio
debe enjuagarse con metanol o acetona y secar en un horno a 130
°C. Almacenarlo en forma invertida o tapada con papel aluminio.

Los problemas de interferencia pueden disminuirse con la ayuda del
uso de reactivos y disolventes de alta pureza.

Cuando se utiliza el detector de captura de electrones, las
interferencias de los ésteres del acido ftalico pueden representar
un problema mayor en los andlisis. Estos compuestos por lo
general, aparecen especialmente en las fracciones del 15 % y 50
% del tratamiento de limpieza con la columna de Florisil. Los
plasticos flexibles de uso comun contienen varias cantidades de
ésteres del acido ftalico. Estos son facilmente extraidos o filtrados
de dichos materiales durante las operaciones del laboratorio. La
contaminacion cruzada del material de vidrio limpio ocurre
rutinariamente cuando se manejan plasticos durante los pasos de
extraccion, especialmente cuando se manejan superficies mojadas
con disolventes. Las interferencias de los ésteres del acido ftalico
pueden disminuirse facilmente evitando el uso de material plastico
en el laboratorio

SEGURIDAD

11
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6.1 Aspectos generales

Este método puede no mencionar todas las precauciones de seguridad
asociadas con su uso. El laboratorio es responsable de mantener un ambiente
de trabajo seguro y un archivo de las normas de seguridad respecto a la
exposicion y manejo seguro de las sustancias quimicas especificadas en este
meétodo. Debe tenerse un archivo de referencias de las hojas de informacion de
seguridad el cual debe estar disponible a todo el personal involucrado en estos
analisis.

6.2 Carcinogenicidad

La carcinogenicidad de todos los reactivos no ha sido determinada con
precision; de todas maneras, cada sustancia quimica debe tratarse como
potencial peligro a la salud de los analistas. La exposicion del analista a estas
sustancias quimicas debe reducirse al menor nivel posible. Se sugiere que el
laboratorio realice pruebas de higiene ocupacional de cada reactivo a los que
pueda estar expuesto el analista y que dichos resultados estén disponibles
para los analistas.

6.3 Aspectos especificos del método

Los siguientes compuestos determinados por este método han sido clasificados
tentativamente como conocidos o sospechosos cancerigenos para humanos o
mamiferos: 2,3',4,4’,5 pentaclorobifenil. Los patrones puros de estos
compuestos téxicos deben prepararse en una campana de extracciéon. Cuando
maneje altas concentraciones de compuestos téxicos debe utilizar una
mascarilla para gases toxicos y guantes de nitrilo o similares.

7 EQUIPOS Y MATERIALES

La mencién de marcas, modelos y proveedores de equipos y materiales en este
método se citan debido a que fueron los utilizados para desarrollarlo y
solamente tienen propdésitos ilustrativos. Su mencién no implica ninguna
aprobacion oficial. Puede obtenerse un desempefio equivalente usando otros
equipos y materiales que no hayan sido especificados en este método, pero la
demostracion del desempefio equivalente de otros equipos y materiales es
responsabilidad del laboratorio que utilice este método.

Sé6lo se mencionan los equipos y materiales que son relevantes en este método
analitico.

12
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7.1 Equipo

7.1.1 Equipo de medicién

7.1.1.1 Cromatégrafo de gases - Sistema analitico completo de
cromatografia de gases con inyeccién, con y sin division de
muestra (split-splitless), con detector de captura de electrones
(ECD), con sistema de integracion y registro.

7.1.2 Bafio de agua - Con calentamiento capaz de controlar la
temperatura en + 5 °C, o parrilla de calentamiento con controlador
de temperatura.

NOTA 1: El bafio de agua debe estar dentro de la campana de extraccion.

7.1.3 Balanza analitica.- con precision de 0,0001 g

7.2 Materiales

7.2.1 Material de medicion

NOTA 2: Los datos incluidos en esta norma fueron obtenidos utilizando la
columna 1, sin embargo se puede utilizar cualquiera de las cinco
columnas listadas a continuacién o sus equivalentes.

7.2.1.1 Columna 1 - Columna Capilar de silica fundida 30 m X 0,32 mm X
0.25 um (SPB-5 o equivalente)

7.2.1.2 Columna 2 - Columna capilar de silica fundida con fase
estacionaria de 35 % de fenil metilpolixiloxano de 30 m X 0,25 o
0,32 mm X 1 um (SPB-608, DB-8 o equivalente)

7.2.2 Material para preparacion de muestras

7.2.2.1 Matraces volumétricos de 1 mL, 5 mL y 10 ml para preparacion de
estandares, clase A o verificado.

7.2.2.2 Embudo de separacion de 2 L con llave de teflon.

7.2.2.3 Columna para secado de extractos de diclorometano de

aproximadamente 40 cm de largo por 1,9 mm de diametro interior
o dispositivo equivalente. Columna similar pero con llave de teflon
para empacarla con Florisil o sistema equivalente.

13
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7.2.2.4

Aparato Kuderna Danish (K-D)

Tubo concentrador, Kuderna-Danish - Tubo graduado de 10 mL
(Kontes K-570050-1025 o equivalente) con tapon esmerilado.

Matraz de evaporacién, Kuderna-Danish - Matraz de 500 mL
(Kontes K-570001-0500 6 equivalente), que una al tubo
concentrador con todos los aditamentos necesarios.

Columna Snyder, Kuderna-Danish — Macro columna de tres bolas
(Kontes K-503000-0121 o equivalente).

Columna Snyder, Kuderna-Danish - Micro columna de dos bolas
(Kontes K-569001-0219 o equivalente).

Se recomienda incluir un accesorio recuperador del diclorometano evaporado.

7.2.2.5

7.2.2.6

8

8.1

Viales de 2 mL a 15 mL, de vidrio ambar de tapa con sello de
teflon.

Perlas para ebullicion (esferas de vidrio). Aproximadamente de
malla 10/40.

REACTIVOS Y PATRONES

Reactivos y disoluciones

Los reactivos que requiere el método deben ser grado reactivo, HPLC o
pesticida y deben cumplir con las especificaciones del Committee on Analytical
Reagents of The American Chemical Society ACS, a menos que otra cosa se

indique.
8.1.1

8.1.1.1
8.1.1.2

a)

Reactivos
Agua reactivo - A menos que otra forma se indique, el agua de
referencia debe entenderse como agua grado reactivo tipo I, libre

de compuestos organicos.

Los disolventes usados en los procedimientos de extraccion son los
siguientes:

Acetona ((CH3)2CO, grado pesticida o equivalente;

14
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b) hexano (CeH14), grado pesticida o equivalente;

©) tolueno (CeHsCH3), grado pesticida o equivalente;

d) iso-octano (CsHis), grado pesticida o equivalente;

e) cloruro de metileno (CH2Cl2), grado pesticida o equivalente;

f) éter etilico (CH3CH2)20, grado pesticida (destilar si es necesario);
Q) acetato de etilo (CHsCOOC:2Hs) grado plaguicida o equivalente;
h) éter de petrdéleo grado plaguicida o equivalente, y

) heptano (C7H1e) grado plaguicida o equivalente.

Sin embargo, el hexano e iso-octano pueden requerirse en este método. La
acetona o tolueno pueden requerirse para la preparacion de algunas disoluciones
patrén.

Todos los disolventes utilizados probarse que estén libres de ésteres del acido
ftalico.

8.1.1.3 Florisil para cromatografia en columna, malla 60/100.

8.1.1.4 Sulfato de sodio anhidro en polvo (Na,SO,) y/o granular grado

analitico.
8.2 Patrones y disoluciones patron
8.2.1 Patrones

Los patrones pueden ser estandares puros o adquirirse como disoluciones
certificadas (patrones de referencia).

8.2.2 Disoluciones patron
8.2.2.1 Disoluciones patréon 1000 ug/L
a) Los patrones preparados comercialmente pueden utilizarse a

cualquier concentracién si son certificados por el fabricante o por
una fuente independiente;

15
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b)

8.2.2.4

b)

8.2.2.5

a)

8.2.2.6

vaciar las disoluciones patrén en viales con contratapa de teflon sin
dejar espacio de aire. Almacenar a 4 °C y proteger de la luz.
Verificar las disoluciones patron frecuentemente por si se
encuentran signos de degradaciéon o evaporacion, especialmente
antes de preparar las disoluciones de calibracion a partir de éstas, y

remplazar las disoluciones patron después de seis meses o antes,
si la comparacion con los patrones de verificacion indica algun
problema.

Blancos
Preparar blanco de reactivos, y

preparar blancos de cada disolvente para demostrar que éstos no
estan contribuyendo a la contaminacion de las muestras.

Disoluciones de calibracion

Preparar 5 niveles de diferente concentraciéon de las disoluciones
patréon para cada analito de interés en matraces volumétricos,
adicionar volimenes de uno o mas estandares internos segun se
requiera.

Para cada disolucién patrén de calibracién, adicionar una cantidad
conocida de los compuestos a analizar, aforar con hexano o iso-
octano. El punto de concentracibn mas bajo de la curva de
calibracion debe ser 5 a 10 veces mayor que el valor del LDM. Las
otras concentraciones corresponden al intervalo esperado de las
concentraciones encontradas en las muestras reales o bien estaran
definidas por el intervalo lineal del detector.

Preparar muestras fortificadas
La concentracion afadida a éstas debe estar alrededor de la
concentracion media del intervalo de trabajo a partir de las

disoluciones patron de calibracion.

Disoluciéon de estandares internos (opcional)

Se sugiere el decaclorobifenilo éste puede utilizarse siempre y cuando no esté
considerado como un analito a medir.

16
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a) Preparar una disolucion patron de aproximadamente 1000 ug/L de

cualquiera de los estandares mencionados.

b) adicionar 50 pL con microjeringa de esta disolucion a cada 1 mL de
extracto de la muestra, para obtener una concentracion de 50 pg/L.

8.2.2.7 Disolucién de estandares surrogados

Los estandares subrogados son adicionados a todas las muestras, blancos,
muestras adicionadas y patrones de calibracion, el subrogados recomendado es:
tetracloro-m-xileno. Se recomienda preparar una disolucién patréon de ~ 1000
ug/L, adicionar un volumen de 50 uL de ésta a 1 L de muestra para obtener una
concentraciéon aproximada de 50 ug/L.

Todas las disoluciones deben almacenarse a 4 °C en viales sellados sin dejar
espacio de aire y protegidos de la luz. Todas las disoluciones deben ser
reemplazadas después de seis meses 0 antes si las pruebas de control de calidad
demuestran lo contrario.

9 RECOLECCION, PRESERVACION Y ALMACENAMIENTO DE
MUESTRAS

Las muestras (aproximadamente 1 L de muestra) deben colectarse en frascos
de vidrio color &mbar con tapa de boca angosta de teflon o de cualquier
material con recubrimiento interno de teflon (hacia la muestra). Puede
sustituirse el teflén con papel aluminio si la muestra no es corrosiva. Si no se
dispone de frascos color ambar, pueden usarse frascos de vidrio transparente
si se les recubre para protegerlos de la luz.

NOTA 3: Considere los volumenes suficientes requeridos para realizar
duplicados.

Deben seguirse las practicas convencionales de muestreo indicadas en la NMX-
AA-003-1980, véase también B.1, B.2 y B.3 y B4 en el apéndice informativo
B.

Las muestras deben mantenerse almacenadas a 4 °C desde el momento del
muestreo hasta el de extraccion.

Si las muestras no se van a extraer dentro de las 72 horas siguientes a su
coleccion, se debe ajustar su pH dentro del intervalo de 5 a 9, con disolucion
de hidroxido de sodio o con la de acido sulfurico. Registrar el volumen de &cido
0 base utilizado.

17
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Si la muestra presume la presencia de cloro libre residual, adicionar tiosulfato

de sodio.

Todas las muestras deben extraerse dentro de los 7 dias posteriores a su
coleccion siempre y cuando estén preservadas y analizarse completamente
dentro de los 40 dias posteriores a la extraccion.

10

CONTROL DE CALIDAD

10.1 Siempre que la cuantificacion se realiza utilizando un patrén interno, los
estdndares internos deben ser evaluados para su aceptacién. El area medida
del estandar interno debe ser no mas de 50 por ciento diferente de la zona
media calculada durante la calibracion inicial. Cuando el area de pico del
patron interno se encuentra fuera del limite, todas las muestras que quedan
fuera de los criterios de control de calidad y se debe volver a analizar. Los
tiempos de retencion de los estandares internos también deben ser evaluados.
Un cambio de tiempo de retencion de > 30 segundos requiere nuevo analisis
de la muestra afectada.

10.1.1

10.1.2

10.1.3

Se sugiere ademas de verificar con un punto medio de la curva,
que los analistas utilicen diferentes niveles de concentracion de
estandares para la verificacion de la calibracibn durante el
analisis; son muy recomendables para asegurar que la respuesta
del detector se mantiene estable para todos los analitos en el
rango de calibracion.

Si el promedio de las respuestas para todos los analitos es del +
15 %, entonces la calibracién ha sido verificada. Si la calibracion
no cumple con los limites del £ 15 9%, revisar el instrumento e
inyectar otro estandar de verificacion de la calibracién y si aun la
respuesta no esta dentro de la tolerancia de = 15 %, entonces
una nueva calibracion se debera inyectar.

Si cumple con los criterios antes mencionados prosiga con la
siguiente seccion, en caso de no cumplir verifique lo siguiente:

Verificar que el sistema cromatografico especificamente el

inyector, no esté contaminado con materiales de alto punto de
ebullicion, en caso de ser asi reemplace el septum, inserto de

18
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10.2

10.2.1

10.2.2

10.2.3

10.2.4

10.3

10.3.1

10.4

10.4.1

vidrio y/0 en caso necesario corte una porcion de columna 0,5 cm
- 1 cm del extremo correspondiente al puerto de inyeccion.

Verificacion de los blancos

Los blancos de reactivos no deben presentar ningun tipo de
analito que tenga el tiempo de retenciébn de los plaguicidas
medidos, por lo que es importante que los reactivos utilizados
cumplan con las especificaciones mencionadas en 8.1y 8.1.1.2.

Si los resultados de los blancos indican contaminacion con
plaguicidas, ésta contaminacion debe ser menor a 5 % de los
limites de regulacion asociada al plaguicida.

Si los resultados de los blancos de reactivos no cumplen con los
criterios mencionados, localizar la fuente de contaminacion y
extraer y analizar nuevamente las muestras asociadas al blanco
contaminado.

Usar también Ilos blancos de reactivos para verificar la
contaminacién por arrastre de muestras con altas concentraciones
en analisis secuenciales.

Verificacion de estandares subrogados.

Evaluar los datos de recobro de los subrogados de las muestras y
comparar las especificaciones de acuerdo a su programa de
control de calidad.

Si los valores no cumplen con los especificados, determinar las
causas y corregir el problema, documentar las incidencias y
acciones correctivas e incluirlas en el expediente del desarrollo
inicial del desempefio del método.

Verificacion de estandares internos

Comparar las areas o respuestas de los estandares internos de las
muestras con el &rea promedio de los estandares internos
obtenidos de los puntos de calibracion, el valor obtenido en él o
los estandares internos de la muestra no debe ser menor a 50 %
ni mayor a 200 % del valor promedio obtenido en la curva de
calibracion para cada estandar interno.
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10.4.2

10.5

Si los valores no cumplen con las especificaciones (véase 10.4.1),
el sistema analitico esta fuera de control, determinar las causas y
corregir el problema, documentar las incidencias y acciones
correctivas.

Composicion del lote analitico (para cada 20 muestras) o lo que
mencione el programa de control de calidad de su laboratorio. Por
ejemplo:

Muestra de verificacion del instrumento
Muestra de control de calidad 1 (MCC)
Blanco de reactivos

Muestra real No. 1

Muestra real No. 2

Muestras reales

Muestra fortificada

Blanco de reactivos

Para lotes mayores, analice al menos un 10 % de muestras control de calidad
(MCC) y 10 % de muestras reales duplicadas.

11

11.1

11.1.1

11.1.1.1

11.1.1.2

11.1.1.3

11.1.1.4

PROCEDIMIENTO
Extracciéon de la muestra
Extracciéon Liquido-Liquido

Manteniendo el recipiente de la muestra en una superficie
horizontal firme, marcar en la parte exterior del recipiente donde
se encuentra el menisco del agua, para después determinar su
volumen (aproximadamente 1 L).

Transferirla muestra al embudo de separaciéon de 2 L.

Adicionar de 30 mL a 60 mL de cloruro de metileno o hexano o
éter de petroleo al recipiente de la muestra, cerrarlo
herméticamente y agitar liberando la presion frecuentemente,
para enjuagar su superficie interna.

Transferir el disolvente al embudo de separacion e iniciar la
extraccion de la muestra agitando el embudo durante 5 minutos
liberando la presiéon frecuentemente. Dejar en reposo el embudo
hasta la separacion de las fases durante al menos 10 minutos. En
caso de que la emulsidon en la interface sea mayor de un tercio (20
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11.1.1.5

11.1.1.6

11.1.1.7

11.1.1.8

11.1.9

mL aproximadamente) del volumen del disolvente utilizado, el
analista debera utilizar técnicas mecanicas para completar la
separacion. La técnica mecanica Optima depende del tipo de
muestra. Puede utilizarse agitacion circular, filtracion de la
emulsion a través de lana de vidrio, centrifugacion u otro método
fisico. Colectar el extracto del disolvente utilizado en un matraz
Erlenmeyer de 250 mL.

Adicionar un segundo volumen de 30 mL a 60 mL de disolvente
utilizado al embudo de separacidén y repetir el procedimiento de
extraccion, combinando los extractos en el matraz Erlenmeyer.
Realizar una tercera extraccion siguiendo el mismo procedimiento.

Ensamblar el equipo de concentracién Kuderna-Danish, uniendo el
tubo concentrador de 10 mL al matraz de evaporacion de 500 mL.
Puede utilizarse otro método de concentracion.

Verter los extractos organicos combinados a través de la columna
de secado (véase 7.2.2.3) con aproximadamente 2 cm de sulfato
de sodio anhidro y que se ha enjuagado previamente con acetona
y diclorometano. Colectar el extracto en el equipo concentrador.
Para lograr una transferencia cuantitativa, enjuagar el matraz
Erlenmeyer y la columna de secado con 20 - 30 mL del solvente
utilizado.

Adicionar una o dos perlas de ebullicion limpias al equipo
concentrador, colocar la columna Snyder vy adicionar
aproximadamente 1 mL de disolvente utilizado por la parte
superior de la columna que contiene tres esferas para evitar la
evaporaciéon de los extractos. Colocar el aparato concentrador
dentro del bafio de aguade 15 °©C a 20 ©C por encima del punto de
ebullicion del disolvente utilizado, de manera a que el tubo
concentrador este parcialmente inmerso en el agua caliente y la
parte redondeada inferior del matraz sea calentada por el vapor
del agua. Ajustar la posicion vertical del aparato concentrador y
ajustar la temperatura del agua de tal forma que la evaporacion
dure entre 15 min a 20 min. Cuando el volumen del extracto
alcanza cerca de 1 mL, retire el equipo y permita que se enfrie
durante al menos 10 min.

El procedimiento de limpieza es necesario para todas las
muestras, de esta forma se eliminan interferencias y se recogen
los analitos de interés. Ademas, también elimina las interferencias
polares, previo al analisis cromatografico (12.1.). Para el cambio
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11.1.10

12

12.1

del disolvente (en caso de haber realizado la extracciobn con un
solvente diferente al hexano), después de que se haya realizado
la limpieza, incrementar la temperatura del bafio de agua
aproximadamente a 80 °C. Retirar momentaneamente el sistema
K-D y adicionar 5 mL de hexano y una perla de ebullicibn nueva,
colocar nuevamente la columna Snyder y concentrar el extracto
de la misma manera que se describié anteriormente, a excepcion
que, en la parte superior de la columna Snyder se adiciona aprox.
1 mL de hexano para humedecer previamente las esferas. El
tiempo que tarde la concentracidon debe ser entre 5 min a 10 min.

Retirar la columna Snyder y enjuagar el matraz y su conexion
inferior con 1 mL a 2 mL de hexano. Si la muestra no requiere
limpieza, proceder con el andlisis cromatogréafico (véase 12.3) Si
la muestra requiere de limpieza, proceder segun el capitulo 12. O
si no se va a inyectar inmediatamente almacenar el extracto
organico y concentrar el dia que se inyecte.

LIMPIEZA

Poner en una columna el Florisil (cerca de 1,5 g,) y en la parte

superior colocar entre 1-2 cm de sulfato de sodio anhidro (ver Anexo B)

12.2 Humedecer y enjuagar la columna con 60 mL de hexano.

12. 3 Ajustar con hexano el volumen del extracto a 10 mL y transferir
del tubo concentrador a la columna de florisil el extracto, recoger
el enjuaque y reconcentrar.

12.5 Concentrar los eluatos a 1 mL utilizando cualquier técnica como
rotavapor, Kuderna Danish, o con gas nitrégeno ultra puro.

12.3 Analisis de extractos de muestras

12.3.1 Cuando se requiera de mayor resolucion cromatografica se
recomiendan columnas capilares menores o iguales a 0,32 mm
diametro interno. A continuacibn se mencionan las columnas a
utilizar y sus condiciones de operaciéon sugeridas:

12.3.1.1 Condiciones para la columna 1 (véase 7.2.1.1)

Gas acarreador N,

Velocidad lineal 20 cm/s

Temperatura del horno 40 °C mantener 2 min
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Programa 1 de temperatura 160 °C, incrementar 15 °C /min

Temperatura final 1 190 °C

Programa 2 de temperatura 270 °C, incrementar 5 °C /min mantener
15 min

Tiempo final Hasta la elucion de todos los compuestos
esperados

Temperatura de Inyector 250 °C

Temperatura de Detector 300 °C

Modo de division de la muestra 20:1

12.3.1.2 Condiciones para la columna 2 (véase7.2.1.2)

Gas acarreador N2

Temperatura del horno 160 °C mantener 2 min

Temperatura final 160-290 °C, 5°C/min

Tiempo final Hasta la elucion de todos los compuestos
esperados

Temperatura de inyector 225 °C

Temperatura de detector 300 °C

Modo de division de la muestra 20:1

12.3.2

12.3.3

12.3.4

12.3.5

12.3.6

13

13.1

En el procedimiento de analisis con el método de estandar interno,
agregar el estandar al extracto de la muestra antes de aforar.

Inyectar un volumen adecuado 1 uL a 2 puL del extracto de la
muestra o estandar al cromatégrafo de gases. Registrar el
volumen total del extracto y el area del pico resultante.

Identificar los bifenilos policlorados en la muestra comparando los
tiempos de retenciéon de los picos en el cromatograma de muestra
con los tiempos de retencién de los picos en los cromatogramas de
los patrones, en caso de utilizar el cromatégrafo de gases

Si la respuesta del pico sobrepasa el intervalo de concentracion de
la curva patrén, diluir el extracto y analizar nuevamente.

Si en la muestra no puede medirse correctamente la respuesta del
pico del analito de interés debido a la presencia de interferencias,
tomar las medidas pertinentes.

CALCULOS

Medir la concentracion de compuestos individuales en la muestra.
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13.1.1

Donde:
AP
FR
FD

13.1.2

Donde:
Ac

FD

FRR

Aei

Cei

Calcular la concentracion en la muestra utilizando el factor de
respuesta (FR) para estandar externo de 11.3.1.

AP

Ecuacién 6: Concentradon ma)_ —
L FR

Jx FD

Area del analito a medir:

Factor de respuesta del analito promedio de la curva de calibracion,
y

Factor de dilucion si la muestra o el extracto fue diluido.

Calcular la concentracion en la muestra utilizando el factor de
respuesta relativo (FRR) para estandar interno determinado en 10.1

Ecuacion 7: Concentradon my|_ A xci x FD
L A, xFRR

Respuesta (area o altura del pico del analito a medir);
Factor de dilucion si la muestra o el extracto fue diluido;
Factor de respuesta de calibracién promedio;

Respuesta (4rea o altura del pico del analito a medir), y

Concentracion de masa del estandar interno.

El resultado de concentraciéon de masa esta en unidades de mg/L.

13.2

14

Informar los resultados en mg/L sin correcciéon a fin de recuperar
los datos con su incertidumbre. Todos los datos de control de
calidad obtenido deberan ser informados junto con los resultados
de la muestra.

DESEMPENO DEL METODO
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14.1

14.2

14.3

14.4

14.5

NOTA 4:
matriz

15

15.1

15.2

15.3

16

Limite de deteccion: no documentado

Limite practico de cuantificacion: No documentado
Intervalo de trabajo: No documentado

Precision del método: No documentado

Exactitud del método: No documentado

Los resultados fueron determinados con 7 réplicas de cada tipo de

MANEJO DE RESIDUOS

Es responsabilidad del laboratorio cumplir con todos los
reglamentos federales, estatales y locales referentes al manejo de
residuos, particularmente las reglas de identificacion,
almacenamiento y disposicién de residuos peligrosos.

Confinamiento: El laboratorio debe contar con areas especiales,
que tengan sefalamientos adecuados, para almacenar
temporalmente las soluciones contaminadas.

Todas las muestras que cumplan con la Norma de Descarga al
Sistema Alcantarillado pueden descargarse en el mismo.

VIGENCIA

El presente proyecto de norma mexicana, una vez que concluya su periodo de
consulta publica, entrard en vigor 60 dias naturales después de la publicacion
de su declaratoria de vigencia en el Diario Oficial de la Federacion.

17 BIBLIOGRAFiIA

- Ley Federal de Derechos, publicada en el Diario Oficial de la Federacion
el 31 de diciembre de 1981 y el decreto por el que se reforman,
adicionan y derogan diversas disposiciones a la Ley, publicado en el
Diario Oficial de la Federacién el 09 de abril de 2012.
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NOM-008-SCFI-2002 Sistema General de Unidades de Medida.
Declaratoria de vigencia publicada en el Diario Oficial de la Federacion
el 27 de noviembre de 2002.

NOM-127-SSA1-1994, Salud ambiental, agua para uso y consumo
humano. Limites Permisibles de calidad y tratamientos a que debe
someterse el agua para su potabilizacion. Diario Oficial de la
Federacion, agosto de 1994.

NOM- AA-115-SCFI-115. Criterios generales para el control de calidad
de resultados analiticos

NMX-AA-089/1 y 2 -SCFI-2010. Protecciéon al Ambiente-Calidad del
agua-vocabulario parte 1.

APENDICE NORMATIVO A

Method 608 Organochlorine Pesticides and PCBs, EPA 600,
Environmental Protection Agency, Office of Research and Development,
Cincinnati, Ohio, December 1996.

Method 3510C  Separatory Funnel Liquid-Liquid Extraction, EPA
3500, Environmental Protection Agency, Office of Research and
Development, Cincinnati, Ohio, December 1996.

Method 3535A Solid-Phase Extraction (SPE) EPA 3500
EnvironmentalProtection Agency, Office of Research and Development,
Cincinnati, Ohio, January 1998

Method 3610B Alumina Cleanup, EPA 3600, Environmental
Protection Agency, Office of Research and Development, Cincinnati,
Ohio, December 1996.
Method 3620B Florisil Cleanup, EPA 3600, Environmental
Protection Agency, Office of Research and Development, Cincinnati,
Ohio, December 1996.

Method 3630C  Silica-Gel Cleanup (florisil), EPA 3600, Environmental

Protection Agency, Office of Research and Development, Cincinnati,
Ohio, December 1996.
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- Method 8081A  Organochlorine Pesticides by Gas Chromatography,
EPA 8000, Environmental Protection Agency, Office of Research and
Development, Cincinnati, Ohio, December 1996.

- Sulfure Cleanup EPA 3660Environmental Protection Agency, Office of
Research and Development, Cincinnati, Ohio, December 1996

18 CONCORDANCIA CON NORMAS INTERNACIONALES

El presente proyecto de norma mexicana no coincide con ninguna Norma
Internacional, no es posible concordar con el concepto internacional por
razones particulares del pais.
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APENDICE INFORMATIVO B

NORMAS QUE COMPLEMENTAN A ESTE PROYECTO DE NORMA
MEXICANA
ISO 5667-1, Water quality - Sampling - Part 1: Guidance on the
design of sampling programmes and sampling techniques.

ISO 5667-3, Water quality - Sampling - Part 3: Preservation and
handling of water samples.

ISO 5667-10, Water quality - Sampling - Part 10: Guidance on
sampling of waste waters.

ISO 6468, Water quality - Determination of certain organochlorine
insecticides, polychlorinated biphenyls and chlorobenzenes - Gas
chromatographic method after liquid-liquid extraction.

México D.F., a

ALBERTO ULISES ESTEBAN MARINA
DIRECTOR GENERAL DE NORMAS
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