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RESUMEN
Nora Emma Diaz Maroles Fecha de Graduacion Noviembre 2000
Universidad Autonoma de Nuevo Leon
Facultad de Ciencias Quimicas

Titulo del Estudio ANALISIS DE HIDROCARBUROS AROMATICOS
POLICICLICOS EN AGUA POTABLE MEDIANTE
CROMATOGRAFIA DE GASES CON DETECTOR
SELECTIVO DE ESPECTROMETRIA DE MASAS

Numerc de paginas: 155 Candidata para el grado de Maestria en
Ciencias Quimicas con especialidad en

' Quimica Analitica

Area de Estudio’ Quimica Analitica

Proposto y Método del Estudior Los Hidrocarburos Aromaticos Policichicos (PAHS) se
encuentran en la Lista de Contaminantes Pnontanos de la Comunidad Europea y de los
Estados Unidos de Amenca debido a sus propiedades carcinogenicas y mutagemcas A
nivel mundial hay estudios que revelan su presencia en aire, agua, suelos y alimerntos,
se onginar por la quema de combustibles fosiles y matenal organico como carbon,
madera y desperdicios, se encuentran en las emisiones de automoviles y €n el humo
del tabaco En México estan regulados los niveles de aigunos de los PAHs en agua
pero no existe una metodologia oficial de analisis, por tal motivo, el proposito de este
trabajo es desamollar un metodo analitico que sea confiable, reproducible y que alcance
niveles de deteccion y cuantificacion infenores a los que mamgue la nommatividad en
Mexico Como técnica analitica se selecciond la Cromatografia de Gases Capilar con
detector de Espectrometna de Masas.

Contribuciones y Conclusiones Se lograron determinar ias condiciones optimas para el analisis
por Cromatografia de Gases Capilar con detector de Espectrometria de Masas Se logro
mejorar el tiempo de analsis para Hidrocarburos Aromaticos Policiclicos por
Cromatografia de Gases reportado hasta el momento. Se realizd |la wvalidacion
instcumental al evaluar el desempeno tcial del método analitico propuesto, obteniéndose
para cada uno de los 16 analitos objeto de estudio sus curvas de calibracion y con elio
sus rangos de trabajo, sus limites de deteccion y de cuantificacion su precision y
inealidad, quedando todos dentro de 05 cntenos de aceptacion establecidos Con este
metodo es posible cuantficar concentraciones infenores a las que marca la Comision
Nacional del Agua para el acenafteno y el fluoranteno Se selecciono un procedimiento de
extraccion en fase sohda que genera menos residuos de laboratono que la extraccion
tradicional, se selecciono un procedimiento de concentracion de muestra que emplea un
equipo Kudema-Danish se disefio un procedwmiento general para el tratamiento de
muestra y analisis de los Hidrocarburos Aromaucos Policiclicos estableciendo 1as
condiciones de operacion del Cromatografo de Gases y el Espectrometro de Masas Es
necesano hacer mas pruebas para vahdar el tratamiento de mygstra Se propone esto
como tema ge 168is paggpotro estudiante
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CAPITULO 1

INTRODUCCION

1.1 El Aguay los Contaminantes Prioritarios

El agua es, sin duda, uno de los recursos naturales mas valosos de
nuestro planeta, a través de los afos se ha reconocido que es esencial para la
existencia del hombre, no obstante, la industnalizacion y el uso de pesticidas y
agroquimicas han acelerado su deterioro.

La creciente conciencia ecologica de la humanidad ha incrementado su
interés por el medio ambiente y especialmente por la cahdad del agua.

Durante los ultimos anos se ha detectado la presencila de mas
contaminantes organicos en el agua y algunos investigadores se han dedicado
a resolver este problema Asi, en 1982 la Comunidad Europea establecié la
“lista negra" de los Contaminantes Priorntarios, asi mismo la Agencia de
Proteccion Ambiental de los Estados Unidos de Aménca (US EPA) también
tiene su Lista de Contaminantes Prioritarios que coincide con la lista de la
Comunidad Europea, en su origen la lista era de 129 actuaimente son 132
Contaminantes Priontarios (Soniassy et al , 1994)

En México no se manegja una hsta de Contaminantes Prioritarios como tal,
pero existen Normas Mexicanas que establecen Criterios Ecologicos de Calidad
del Aguz; en esos Critenos se han incluido a los hidrocarburos aromaticos
policichcos y también de manera individual se considera a algunos de ellos,
como por ejlemplo al acenafteno y al fluoranteno

Es importante senalar que se publico en Mexico (D ario Oficial de la
Federacion lunes 18 de agosto de 1997) por parte de la Secretaria de Medio
Ambiente Recursos Naturales y Pesca (SEMARNAP) un aviso por el que se
dan a conocer al publico en general, el Instructivo General para obtener la
Licencia Ambiental Unica ¢ Formato de solicitud de Licencia Ambiental Unica
para Establecimientos Industriales de Jurisd ccion Federal y el Formato de
Cedula de Operacion para los Establec mientos Industriales de Jurisdiccion
Federal en ese aviso se incluye una lista de sustancias sujetas a reporte entre



las que destacan los Hidrocarburcs Aromaticos Polic ¢ cos (PAHs) en Ja Tabla
18 de la hsta de sustancias sujetas a reporte publicada en el D anio Oficial

También en México la Comisidn Nacional del Agua (CNA) publcd en
febrero de 1998 la Ley Federal de Derechos en Matena de Agua donde
establece una Tabla de Lineamientos de Calidad del Agua En dicha tabla la
CNA clasifica al agua en cuatro tipos segun su uso como se describe
enseguida.

Uso 1. Fuente de abastecimiento para uso publico urbano

Uso 2 Rieqgo agricola

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

La CNA clasifica a los pardmetros indicativos de la calidad del agua en
inorganicos, organicos, fisicos y microbioldgicos. Dentro de |os parametros
organicos se incluyen tres Hidrocarburos Aromaticos Policiclicos que son.
Acenaftena, Fluoranteno y Naftaieno. Los limites permitidos por la CNA para
estos tres PAHs se resumen en la tabla 1.

Tabla 1. Limites Permitidos de Acenafteno, Fluoranteno y
Naftaleno de acuerdo a la CNA

Parametros mg/L  Uso 1 Uso 2 Uso 3 Uso 4

Acenafteno 002 - 002 0.01
Fluoranteno 0.04 - - 0 0004
Naftaleno - 002 002

En este trabajo es de interés el agua potable en la tabla 1 se observa que
la CNA establece como limites 0 02 y 0 04 mg/L para acenafteno y fluoranteno
respectivamente, por 1o que s¢ tendra que desarroliar un método de analisis
quimico que permita cuantficar esos niveles de concentracion y
preferentemente valores inferiores a ellos

El analisis de contaminantes organicos en agua a niveles de trazas
requiere el empleo de Instrumentacion analitica avanzada y el reto consiste
precisamente en desarrollar métodos analiticos que reunan las cualidades de
ser confiables, reproducibles, y sobre todo sensibles es decr que permitan
alcanzar los niveles de deteccion y cuantificacion lo mas bajo posible tratando
de que éstos sean inferiores a los que marque la normatividad



1.2 Hidrocarburos Aromaticos Policiclicos y Cancer

En México el cancer ocupa el segundo lugar como causa de mortalidad en
la poblacién; segun datos de la Direccion General de Estadistica y de la
Direccion General de Estadisticas Demograficas y Sociales del Instituto
Nacional de Estadistica Geografia e Informatica (INEGE, 1996), en 1996 se
registraron 49916 defunciones por tumocres malignos

Los PAHs se encuentran en la lista de Contaminantes Prioritarios debide
a sus propiedades carcinogénicas y mutagenicas en general (Harvey
R.G.,1978), aunque su propiedad carcinogénica varia de un compuesto a otro.
Por ejemplo, el benzo(a)pireno se considera un potente carcindgeno, el criseno
se considera menos carcindgeno y el naftaleno es no carcindégeno

Se consideran carcinégenos  Benzo(a)pireno  Benzo(a)antraceno,

Benzo(b)fluoranteno, Benzo(k)fluoranteno, Criseno Dibenzo(a h)antraceno y el
Indenopireno

Se consideran no carcindgenos. Acenafteno, Antracenc Fluoranteno,
Fluoreno, Naftaleno y Pireno

1.3 Fuentes de Hidrocarburos Aromaticos Policiclicos

Los hidrocarburos aromaticos policichcos se onginan como productos al
quemar combustibles fosiles y matenal organico, Las principales fuentes
incluyen emisiones de la quema de carbén y madera emisiones de
automoviles, plantas generadoras de energia y quema de desperdicios LOS
PAHs se encuentran en muchos alimentos comunes y son componentes
significativos del humo del tabaco

La inhalacion del humo del cigarro se ha encontrado como la causa
principal de cancer de pulmon en las poblaciones humanas

Ademas el ser humano éesta expuesto dianiamente a8 PAHS en el aire que
respira el agua que bebe y los allmentos que consume Los PAHs se

A
b



encuentran amphamente difundidos en el medio ambiente (Harvey R G | 1978)
En México se pueden encontrar en el asfalto

1.31 PAHs en Aire

En general, los PAHs permanecen en fase gaseosa a temperaturas
superiores a 150 °C pero condensan rapidamente debajo de esa temperatura
en particulas de ceniza voladora (Schure & Natusch, 1982) En un estudio
canadiense de particulas en el aire urbano se encontro que el 85 % de los
PAHs estaban asociados con particulas menores a S micrometros de diametro
(Albagl et al.,1974). Las particulas inferiores a 5 micrometros se clasifican
como “particulas respirables™ porque pueden penetrar por las vias respiratonas
superiores y llegar hasta los alvéolos

1.3.2 PAHs en Suelos

Los PAHs se encuentran también en suelos en todas {as regiones del
planeta Las concentraciones en las areas urbanas e industniales son de 10 a
100 veces mayores que en las areas no urbanas En |as regiones alejadas de
tas zonas urbanas se consideran fuentes de PAHs los fuegos forestales y
erupciones volcanicas.

1.3.3 PAHs en Agua

Los PAHs en agua se pueden atrburr a las particulas de matena
transportadas a través del awre, a suelos ccntaminados, asi como a la
contaminacion directa de rios y lagos por efluentes municipales e industriales
De hecho, los PAHs estan ampliamente distribuidos a través de las aguas de la
tierra y entran a la cadena alimenticia por plancton moluscos y pescados
Puesto que alguncs de los PAHs son solo ligeramente degradados, ésto
representa un rnesgo potencial a la satud del ser humano a traves del agua
potable

El nivel promedio de benzo a)pireno en agua potable se estima alrededor
de 0 01 mucrogrameo por htro, io cual es sim lar en aire respirable relativamente
limpio (Baum 1978)



E! tratamiento de agua con cloro u ozono reduce los niveles de PAHs
(Radding et al 1976) Las concentraciones de PAHs en sedimentos marincs
refiejan la situacion industrial en el area circundante Por otro lado en las
Reglas de Accion para remediar sitios contaminados con sustancias peligrosas
en USA dice que cualquier muestra de agua subterranea para la cual se
detecten TPH (Total Petroleum Hydrocarbons) debera analizarse para PAHs

1.34 PAHs en Alimentos

La contaminacion de alimentos con PAHs es tambien extensa Los PAHs
se encuentran en las hojas de las plantas como lechuga, espinaca, té y tabaco,
en carnes ahumadas y en pescado Las relativamente altas concentraciones en
hojas vegetales aparentemente reflejan 1a contaminacién de la atmdsfera Sin

embargo, sélo una peguerna porcidén (10%) se elimina por lavado (Grimmer,
1968)

Los niveles de PAHs en vanos alimentos se resumen en la tabla 2

Tabla 2. Niveles de PAHs en Alimentos en pg PAH/kg de
material seco (Baum, 1978)

Tipo de alimento Benzo(a)antraceno Criseno Benzo(a)pireno
Cereales 046-8 08145 025084
Lechuga 46-154 57-265 2853
Espinaca 161 280 74
Tomate 03 05 02
Aceite de cocinar 05-135 05-129 0 9-1
Carne / pescado asado 02-31 0 5-25 02-11
Carne / pescado ahumado 0 02-189 03-123
Café tostado 05-14 086-18 014
Te 4663 39-21

Los PAHs estan presentes no solo en carnes y pescados ahumados y
asados sno tambien en carme y marscos frescos En estos casos la
contaminacion podria deberse a la contaminacion del agua y del arre asi como



de los alimentos de los animales Al cocinarlos se iIncrementa el contenido total
de PAHs debido a la pirolisis y contaminacion por €l humo

1.3.5 PAHs y Petréleo

Otra fuente potencial importante de exposicion de PAHs es a través de
aceites minerales y productos refinados del petréleo usados en cosmeéticos y
productos medicinales (IARC, 1983) Productos derivados del petréteo can
trazas de PAHs se utilizan en |as preparaciones de cremas, bronceadores y
aceutes para bebés.

1.3.6 PAHSs y Estilo de Vida

Mientras que la atencidon publica se ha enfocado a las fuentes de
contaminacién industrial, hay suficiente evidencia de que los habitos personales
y el estilo de vida contribuyen mucho mas al riesgo individual

El gran incremento en la mortalidad por cancer en los Estados Unidos
durante los ultimos 30 anos se relaciona con el cancer de pulmoén. El fumar
cigarrillos es el factor que mas contnbuye a incrementar el riesgo de cancer en
el tracto respiratorio (Loeb et al.,1984).

El humo del tabaco es una mezcla compleja en la cual la fase gaseosa
contiene al menos 150 compuestos, y mas de 200 compuestos han sido
identificados en la fase de particulas (Hoffmann et al ,1978), entre estos ultimos
se encuentran los PAHSs, incluyendo algunos iniciadores de tumores

Aunqgue se conoce menos acerca del humo de la marithuana, 1os estudios
indican que {os condensados del humo de la marhuana exhiben actividad
mutagénica similar a los condensados del tabaco (Bush et al ,1979) La tabla 3
incluye los nombres de algunos FAHs encontrados en |a fase de particulas del
humo del tabaco, su actividad carcinogénica y su contentdo por cigarriio



Tabla 3 PAHSs en la fase de particulas en el humo del
tabaco (Hoffmann 1978)

PAHs Actividad carcinogemica ngl/cigarnlio
Benzo(a)pireno +4++ 10-50
5-Metilcriseno +++ 06
Dibenzo(a,h)antraceno ++ 40
Benzo(b)fluoranteno ++ 30
Benzo())filuoranteno ++ 60
Dibenzo(a,h)pireno ++ ND
Dibenzo(a,i)pireno ++ ND
Indeno(1,2,3-cd)pireno + 4
Benzo(c)fenantreno + ND
Benzo(a)antraceno + 40-70
Cniseno + 40-60
Benzo(e)pireno % 540
2- y 3-Metilcnseno + 7
1- y 6-Metilcriseno - 10
2-Metilfluoranteno + 34
3-Metilfluoranteno ND 40
Dibenzo(a,c)antracena + ND

ND= datos no disponibles.

Por todo lo anterior, es evidente que el hombre esta expuesto a una
diversidad de PAHSs, algunos de los cuales con proptedades carcinogénicas y
que la exposicion de un sndividuo dependera de varios factores que incluyen su
localizacion geografica, su ocupacion, su dieta y su estiio de vida ( Harvey
R G 1991)



CAPITULO 2

ANTECEDENTES, JUSTIFICACION Y OBJETIVOS

2.1 Antecedentes

La US EPA vy la Comunidad Europea seleccionaron 16 PAHs para su
analisis en agua potable, en agua superficial y en agua residual. Tambien se
han hecho estudios en peces, sedimentos de rios, suelos diesel cenizas de
incineradores y aire. (Botello 1991; Trova, 1992, Lee, 1981; Voranasi, 1989
Liog, 1990).

La US EPA establece metodologias de analsis para PAHs en agua
potable, en agua residual y en desechos solidos, estas metodologias incluyen la
validacion del metodo

En la Comunidad Europea no existe metodologia oficial de andlisis para
PAHSs, sélo se requiere tener el método validado.

En México no existe metodologia oficial para el analisis de PAHs
En la tabla 4 se presenta la lista de los 16 hidrocarburos aromaticos

Policiclicos (PAHs), que incluye el nombre del compuesto su peso molecular y
Su estructura.
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2.2 Justificacién

En México estan regulados los niveles de concentracidon de algunos de los
PAHs en agua, pero no existe una metedologia oficial de analisis por tal motivo
es importante desarrollar un método analitico que sea confiable que sea
reproducible y que permita alcanzar niveles de deteccion y cuantificacion
inferiores a los que marque la normatividad

2.3 Objetivo General

Desarrollar un método analitico para cuantificar el contenido de
hidrocarburos aromaticos policiclicos en agua potable utihzando como técnica
analitica la Cromatografia de Gases con deteccion de Espectrometria de
Masas, (GC/MS)

2.4. Objetivos Especificos

1. Rewvisar diferentes metodologias para analizar hidrocarburos aromaticos
policiclicos, incluyendo diferentes procedimientos para la extraccion y
concentracién de los analitos a cuantificar,

2. Seleccionar el procedimiento para la extraccion y concentracion de los
analitos en la muestra, asi como el tratamiento de la misma.

3. Determinar las condiciones optimas para el analisis por Cromatografia de
Gases Capilar/ Espectrometria de Masas, CGC/MS

4 OQOptmizar el tratamiento de muestra para la concentracion de los
hidrocarburos aromaticos policiclicos.

5 Validar el método desarrollado

6 Proponer un método para el tratamiento de la muestra y analisis de
hudrocarburos aromaticos policiclicos en agua potable



CAPITULO 3

FUNDAMENTOS

3.1 Recopilacion y Revision de Informacion

Se revisaron los siguientes métodos:

Método 525 Revision 21 de la Environmental Protection Agency de
Estados Unidos de América (US EPA) que trata de la determinacion de
compuestas organicos en agua potable mediante extraccion sohdo — liquido y
cromatografia de gases capilar/espectrometria de masas. (US EPA 1988; HP,
1990).

*Método 550 de la US EPA que trata del analisis de hidrocarburos
aromaticos policiclicos en agua potable mediante extraccion liquido — liquido y
cromatografia de liquidos de alta resolucion con detecciéon UV y Fluorescencia
(US EPA, 1990)

Método 610 de la US EPA que trata del analisis de hidrocarburos
aromaticos polinucleares en aguas residuales (US EPA 1982)

Método 625 de la US EPA que frata del analisis de compuestos organicos
semivolatiles mediante GC/MS en aguas residuales. (US EPA, 1984).

Método 8270 Revision 3 de la US EPA que trata del analisis de
compuestos organicos semivolatiles en desechos séhdos (US EPA 1996)

Metodo 8310 que trata del analisis de hidrocarburos aromaticos
polinucleares en residuos solidos. (US EPA, 1930)

Metodos propuestos en el libro Water Analysis, Orgamc Micropoliutants
editado por Hewlett Packard dedica un capitulo a los PAHs (Soniassy Riezve,
1994)

Se revis6 a Norma Oficial Mexicana NOM-127-SSA1- 1994 *“Salud
Ambiental agua para uso y consumo humano limites permisib es de calidad y
tratamientos a que debe someterse al agua para potabilizacion DOF 1996)
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Se estudiaron las publicaciones de la Amencan Chemical Society sobre
las revisiones de Analisis Ambiental que aparecieron en Application Reviews,
Anaiytical Chemustry (Clement, 1995 1987 y 1999), que cubren el desarrollo en
quimica analitica ambiental aplicada de enero 1993 a octubre de 1998 y que se
encuentran en el Chemical Abstracts Service (CAS) para Cromatografia de
Gases, Espectrometria de Masas, Quimica Analitica Inorganica y Monitoreo de
Contaminacién. Es importante destacar que solo en el periodo de enero 1993 a
octubre de 1994, Clement y sus colaboradores revisaron mas de 20,000
resumenes para seleccionar los articulas que mencionarian en la publicacion
del afo de 1995 de [a revision de aplicaciones en Analytical Chemistry.

De la revision de Clement de 1997 se seleccionaron 4 articulos;

Un articulo trata de la Microextraccion en Fase Sélida (SPME) de PAHs
de muestras acuosas y emplea fibras porosas cubiertas con silice
quimicamente enlazada de 4 tipos y analisis por GC/FID y GC/MS. (L Yu,
1997).

Otro articulo presenta la separacion y determinacion de PAHs por SPME y
Electroforesis Capilar con Ciclodextrina Modificada y deteccion UV (Nguyen,
1897)

El tercer articulo describé un metodo para determinar compuestos
aroméaticos en agua y combina la SPME y Espectroscopia de Absorcion UV.
(Wittkamp, 1997).

El cuarto articulo se enfoca a la influencia de la composicidn volumétrica
del acetonitnlo en la fase mowvil sobre las caracteristicas de adsorcion de
cromatografia liquida en fase reversa usando como fase estacionaria gel de
silice modificedo con octadecilsiano (ODS) (Miyabe 1997)

Se revisaron también los catalogos 1997, 1998, 1999 y 2000 de Supelco y
las metodologias propuestas por los fabricantes de equipos cromatograficos,
como Hewlett Packard, Supelco, Varnan y Alitech

Una putlicacion de Hewlett Packard se refiere al analisis de PAHs en
suelos y lodos usando Extraccion Térmica y GC-MS (Snelling, 1993)

Otra publicacion de Hewlett Packard describe el analisis de PAHs
mediante GC/FID mediante inyeccion splitiess con un prcgrama de presion de
pulsos controlado electronicamente (David 1993)

De Supelco se revisaron
Boletin 865 B que se enfoca al analisis de Compuestos Organicos en Agua
Potable por GC/HPLC con Procedimientos US EPA
Bolet'n 773 G que trata del analisis de PAHs mediante GC y HPLC
12



Nota de aplhcacion 59 que describe la extraccion de compuestos
organicos de agua usando discos de extraccion en fase solida

Nota de aplicacion 65 que se refiere al empleo de tubos SPE para el
monitoreo de compuestos organicos en agua potable por el metodo 525 US
EPA

Nota de aplicacion 108 que trata del analisis de PAHs por GC.

Ejemplos de aplicacion de los catalogos Supelco, donde se reportan
analisis de PAHs mediante SPME/MPLC/UV, SPE/GC/FID SPME/GC/MS,
GC/MS, SPE/GC, HPLC/UV vy extraccion con fluidos supercriticos
(SFE)YGC/MS, de los cuales es importante observar las condiciones de
operacién, columna utilizada y tiempos de retencion obtenidos

De Varian se revisé
Un articulo que describe la extraccidon de PAHs contenidos en agua
potable mediante el empleo de discos SPE.

De Alltech se revisaron:

Ejemplos de aplicaciéon para el analisis de PAHs donde reportan el uso de
GCIFID, HPLC/UV.

3.2 Seleccidn de la Técnica Analitica

3.2.1 Porqué CGC/MS

Los PAHs se pueden analizar por tres técnicas que son
cromatografia de gases, cromatografia de fiquidos de alta resolucion (HPLC) y
electroforesis capilar

Para la téecnica de cromatografia de gases existen los siguientes
detectores

s MS Espectrometria de Masas

e FID lonszacion de Flama

e TCD Conductividad Térmica

e ECD Captura de Electrones o Termoionico

« NPD Detector de Nitrégeno y Fésforo

e« AED Detector de Emisién Atomica o Fotometrico de Flama
e FTIR Infrarrojo con Transformada de Fourier

e« ELCD Detector de Conductividad Eiectro itica

Para la técnica de cromatografia de liquidos existen los siguientes
detectores

13



Fluorescencia

Espectrofotometria de absorcion ultravioleta
FTIR

MS

e @ o o

Para la técnica de electroforesis capilar hay 2 modalidades
« CZE Electroforesis capilar de zonas
o HPCE Electroforesis de alta resolucion

Se seleccioné Cromatografia de (Gases porque es la técnica mas
utihzada en el anahisis de contaminantes organicos en agua , ademas con el
detector de Espectrometria de Masas constituye una herramienta esencial en el
monitoreo ambiental ( Soniassy Riezve, 1994). Uno de los principales usos de
los sistemas GC/MS es en laboratorios de pruebas ambientales privados
publicos y del CLP (Contract Laboratory Program) de la US EPA (McMaster,
1998)

Con la combinacion del sistema Cromatografia de Gases/Espectrometria
de Masas se pueden separar mezclas en sus componentes individuales,
dentificar dichos componentes y cuantificarlos

De todos los detectores anteriormente mencionados, los que son
aplicables a los PAHs son el FID o Detector de lonizacion de Flama y el MS o
Espectrémetro de Masas. Los dos son detectares universales.

El FID requere de una flama de hidrégeno/aire para operar y responde a
los compuestos organicos en general, basta que tenga enlaces C-H, se dice
que es un detector sensible & ta masa porque responde al numero de atomos
de carbono que entra en el detector por unidad de tiempo, tiene la ventaja de
que los cambios en el flujo de fase mévil tienen poco efecto en la respuesta del
detector

El FID posee una elevada sensibiidad (10 pg/s)). un gran intervalo lineal
de respuesta (10”) y un bajo ruido Por lo general es resistente y facil de utiizar,
pero comparado con el Espectrometro de Masas el detecttor de lonizacidn de
Flama no es capaz de proporcionar la misma informacién estructural que
proporciona el espectro de masas con fines de identificacion

El espectrémetro de masas es el mejor detector que se puede acoplar
con el cromatégrafo de gases ya que presenta las ventajas de ser sensible y
especifico en la identificacion de sustancias desconocidas o en la confirmacidn
de presencia de compuestos Su alta sensibihidad resulta de la accion del
analizador como un filtro de masas para reducrr la interferencia de fondo y de
los multiplicadores de electrones sens bles que se usan para la deteccion La
excelente especificidad en la 1dentificacion es el resu tado de los patrones de
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fragmentacion caracteristicos que proporcionan informacion acerca de la masa
y la estructura molecular, es decir, los espectros de masas proporcionan la
estructura del compuesto, su peso molecular y su patron de fragmentacion
{Willard 1991)

El Espectrometro de Masas es el mejor detector disponible para el
analisis de PAHs, el acoplamiento CGC/MS es el que ofrece la mejor
sensibihdad, si se trabaja en modo SIM (Selected lon Monitoring) se detecta
hasta un picogramo, en cambio sI se trabaja en “full scan® se detecta sélo un
nanograme, tiene un rango lineal de 10° (Willard,1991).

Para los otros detectores empleados en Cromatografia de Gases, la
identificacién se basa solamente en el hempo de retencion obtenido con un
estandar que se compara con €l tiempo de retencian del desconocido, corrnidos
ambos bajo las mismas condiciones cromatograficas. Si los tiempos de
retencidn coinciden, se supone que se trata de la misma sustancia pero podria
darse el caso de que dos compuestos presenten tiempos de retencion similares
sin ser la misma sustancia y que {0 que aparenta ser un pico, se trate de 2
sustancias que eluyeron juntas (McMaster, 1998).

La identificacion se basa en la comparacion del espectro de masas de
cada componente de la mezcla con colecciones de espectros de compuestos
estandares que se encuentran en bases de datos

Primero, para lograr la separacion de los componentes de la mezcla, se
inyecta la muestra en el cromatografo de gases, se obtiene un cromatograma,
(uego, para lograr la identificacion, se selecciona un pico del cromatograma (el
del componente de la mezcla que se desea identificar), se obtiene su espectro
de masas y luego éste se compara con los espectros que se encuentran en la
base de datos, todo ésto se manea a travées de una computadora, cuyo
software permite ofrecer los 3 compuestos de |la base de datos mas parecidos a
los de la sustancia desconocida y el % de semeanza en los patrones de
fragmentacion.

La base de datos del Instituto Nacional de Estandares y Tecnologia de
Estados Unidos (NIST) de 1996 de compuestos de importancia ambiental
contiene 75,000 espectros (de 62,000 compuestos); la 6 Edicion de Wiley
Library contiene 275000 espectros, la Stan Pesticide Library contiene 340
compuestos y la Pfleger Drug Library contiene espectros para 4370
compuestos (McMaster, 1998)

En este trabajo se emplea la Wiley Library porque es la que incluye un
mayor numero de espectros en su base de datos



3.2.2 Fundamento de la Técnica Analitica

La cromatografia es una técnica de separacion, identficacion vy
cuantificacién que tiene aplicaciones en todas las areas de las ciencias Es de
gran aplicacién en todo tipo de laboratorios, especialmente en organicos,
analiticos clinicos, ambientales y forenses

Esta técnica tiene su origen en el afio de 1906 cuando un bioquimico
ruso de nombre Mikhail Tswett separd pigmentos vegetales tales como
clorofilas y xantofilas, haciendo pasar disoluciones de estcs compuestos a
través de una columna de vidrio rellena con carbonato de calcio finamente
dividido. Las especies separadas aparecian como bandas coloreadas en la
columna, por lo cual le llamé “cromatografia® del griego chroma que significa
“color” y graphein que significa “escnbir”,

Las aplicaciones de la cromatografia se han incrementado notablemente
los ultimos afos El tremendo impacto de esta técnica en la ciencia se confirmé
al otorgarse el Premio Nobel de 1952 a AJ P. Martin y RL M Synge por sus
trabajos en este campo. Ademas, en €l periodo de 1937 a 1972, doce Premios
Nobel concedidos se otorgaron a trabajos en los que la cromatografia tenia un
papel importante (Skoog-Leary, 1994)

El acoplamiento de la espectrometria de masas a la cromatografia de
gases se realiza a partir de 1960 (Fowlis, 1995).

La cromatografia permite a los cientificos Separar compuestos
estrechamente refacionados en mezclas complejas, 0 que en muchas
ccasiones resulta imposible por otros metodos.

En todos los procesos cromatograficos se requiere de una fase mowil y
una fase estacionaria inmiscibles entre si Los componentes de Ia muestra se
transportan a través de la fase estacionaria mediante una fase mowvil que fluye;
los componentes de 1a muestra se distnbuyen entre las dos fases, pero
presentan diferente afimdad por las mismas, de modo que '0s que son mas
afines a la fase estacionaria se mueven mas lentamente Las separaciones se
basan en las diferentes velocidades de migracidon que presentan los
componentes de la muestra
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323 Clasificacion de las Técnicas Cromatograficas

Se pueden hacer clasificaciones de las técnicas cromatograficas bajo
diferentes criterios Uno de ellos se basa en (a forma en que las fases movil y
estacionaria se ponen en contacto, y entonces se clasifica como cromatografia
en columna y cromatografia plana

Es en columna cuandoc la fase estacionaria se mantiene dentro de un
tubo estrecho a traves del cual se hace pasar la fase movil por presion o por
gravedad Es plana cuando la fase estacionaria se mantiene sobre una placa
hsa o en un papel, en este caso la fase movil se desplaza a través de la fase
estacionaria por capilariday o por gravedad

De acuerdo a esta clasificacion en este estudio se usa la cromatografia
en columna

Otra clasificacion se basa en el estado fisico de la fase mowvil, que puede
ser un liquido, un gas o un fluido supercritico Dando lugar a la Cromatografia
de Liquidos, Cromatografia de Gases y Cromatografia de Fluidos Supercriticos

3.24 Cromatografia de Gases

Segun la clasificacion anterior, en este trabajo se usa la cromatografia de
gases ya que la fase mowvil a utihizar es el gas inerte helio.

3.25 Cromatografia de Gases Capilar

La columna que se utiliza es capilar , mide 025 mm de didmetro interno,
0 25 micrémetros de pelicula ( de fase estacionana liquida ) y 30 metros de
largo por o que la técnica utiizada es Cromatografia de Gases Capilar (CGC)

La muestra se inyecta y volatiliza en la cabeza de la columna El helio usado
como gas acarreador obliga a los componentes de la muestra a recorrer la
columna, lo hacen a dferentes velocidades segun su afndad por la fase
estacionaria los que tienen mas afinidad por la columna son os ultimos en salir
El corazon del cromatografo es la columna porque en ella ocurre la separacién
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Es requisito que los compuestos que se van a separar se volaliicen a a
temperatura de operacion y que sus masas moleculares queden comprendidos
dentro del rango de trabajo del espectrometro de masas

3.26 Cromatograma

Es una grafica que representa la senal del detector (ordenada) contra
tlempo. En el Apéndice A se incluyen {0s cromatogramas obtenidos durante |a
validacion instrumental para el analisis de PAHs en agua potable

En la figura 1 se incluye una representacidn esquematica de un
cromatografo ae gases

Medidor de

pompas de jabén ™ Regisirador

Jeqinga
Oetector Electrtédmetro
]
Regulagor de = pueate
presién a wisor (|} - nyector
dos niveles Hasamte de flujo
[ao]
Controlador
del flujo
Sistema para
B Botetls el tratamiento
Columaa de datos
de gas
pornador

Harno termostat tado
para |3 columna

Figura 1 Esquema de un cromatografo de gases



3.2.7 Componentes de un Espectrometro de Masas

Un espectrometrc de masas realiza tres funciones basicas 1) producir
lones gaseonsos a partir de una muestra, 2) separar €sos ones de acuerdo con
su relacion masal/carga y 3) determinar la abundancia relativa de cada ion o
fragmento.

En esta investigacion el detector a utiizar es el Espectrometro de
Masas En la figura 2 se muestra un esquema de las paries basicas de un
espectrometro de masas Las partes esenciales son 1) sistema de introduccion
de muestras, 2) fuente de 1ones, 3) sistema de aceleracion de iones y
analizador de masas 4) sistema colector de iones o detector 5) sistema de
manejo de datos y 6) sistema de vacio

Muestra
S g l """""" 10°5-10%trr 77 !
] 2 .
Sistema de Fuente de Analizador Colector !
] t— —p =
' Entrada Iones de Masas de Iones :
" :
U el et e ,____f___-_:
Sistema de Procesador
Vacio de la senal
Y
Dispositivo
de lectura

Figura 2 Partes basicas de un espectrédmetro de masas



3.2.8 Detector Selectivo de Masas

El espectrometro de masas que se utilizd como detector del cromatdgrafo
de gases tiene como hitro o analizador de masas un cuadrupolo

El espectrémetro de masas de cuadrupolo puede considerarse como un
detector de ionizacion especial para cromatografia de gases Los compuestos
organicos entran a la camara de ionizacion (fuente de iones) y se ionizan por
impacto electronico (El) existen otras formas de ionizacion, que son’ lonizaciéon
Quimica (Cl), Bombardeo con atomos rapidos (FAB) y lonizacidén por Campo
(F1), pero el impacto electrénico es el mas comdn y ademas es la forma de
operacion del Cromatografo de Gases GCOD Modelo G1800 A de la marca
Hewiett Packard disponible para esta investigacion En la figura 3 se muestra un
esquema de un espectrometro de masas de cuadrupolo.

lones con
trayeciona
inestable

Colectar de
wones

lones con
trayector a
estab e

Potenc ales
dec y rf

Maz wonizante
ge eectrones

Figura 3 Esquema de un espectrometro de masas de cuadrupolo

En 1ionizacion por impacto electron co 1as mo eculas se bombardean con
electrones de 70 eV em tidos de un fi amento de rhenio o tungsteno Se forma



un 1on molecular (M*) con suficiente cantidad de energia acumulada para
disociarse en 1ones fragmento tipicos radicales y especies neutras

El cuadrupolo tradicional consiste de 4 barras paralelas y conductoras
Los pares de barras tienen un sobrepotencial positivo y negativo, que se
colocan en forma diagonalmente opuesta en terminos de voltaje de comente
directa dc, un par de barras es positivo y el otro par es negativo La amplitud del
campo eléctnca determina qué fragmentos alcanzan el detector del
espectrémetro o colector de 10nes

La operacion apropiada del filtro de masas depende de la relacion
precisa entre la radiofrecuencia (RF) y el voltaje {DC) y de sus magnitudes.

Los filtros o0 analizadores de masas se clasifican en
o Radiofrecuencia (incluye filtro de cuadrupolo y de trampa 1énica)
a TOF o Tiempo de vuelo
a FTMS o Transformada de Founer
o Sector Magnético

Los iones que atravesaron el cuadrupolo, llegan al colector o detector del
espectrémetro y generan una sefal eléctnica que se traduce en un
espectro de masas. Existen varios tipos de colectiores de iones ©
detectores del espectrometro que son’

o Multiplicador de electrones

a Dinodo de alta energia

a Multiphcador electrénico de canales

o Dinolito

El colector de 10ones o detector del espectréometro de masas (que es el
detector del cromatografo de gases) empleado en esta tesis es el
multiplicador de electrones, que es el mas utiizado.

3.2.9 Espectro de Masas

Se obtiene un espectro de masas, que consiste en una serie de lineas
que representan la relacidn masa a carga (m/z) del ion molecular y de los i1ones
fragmento producidos (en la abscisa) que se grafican contra su abundancia (en
la ordenada)



3.210 Modos de Operacion del Espectrometro de Masas

El espectrometro de masas puede operar de 2 modos full scan y SIM

El modo “full scan se usa para identificar compuestos de sus patrones de
identificacion, © sea, es utit para analisis cualitativo.

El modo “sim” (selected 1on monitorng) o monitareo selectivo de ones se
usa para cuantificar compuestos con alto grado de selectividad y sensitividad.
Se detectan picogramos. Una caracteristica interesante del modo SiM es que
los estandares internos pueden ser compuestos con propiedades quimicas,
fisicas y cromatograficas simiares a los compuestos a cuantificar Por ejemplo,
en el caso de los PAHs los mejores estandares intemos son PAHs deuterados

En la figura 4 se muestra un esquema del sistema CGC/MS

Especrometio de Masas
3
Cortrol y
Fuernte de{ Aralizador de

Inyector @*m e | B m—*m
HeoH, gas HmoGC \
Gdumma

Capilar 3
Bormba Procssamentn
de Vaoo de Datos

Salda

Figura 4 Esquema del sistema CGC/MS



CAPITULO 4

METODOLOGIA

4.1 Procedimiento de Extraccion de los PAHs

Se selecciond la técnica de extraccidon en fase sélida (SPE). Se hicieron
pruebas <.1 su modalidad de discos Cyg y también en tubos SPE

Se eligid la extraccion en fase solida (SPE) porque es una altemativa mas
comoda, barata y rapida que la extraccidn liquido-liquido, que es la técnica
tradicional para extraer analitos organicos de muestras para analisis; la ventaja
que presenta es que reduce significativamente el volumen de solventes
organicos clorados empleados para la preparaciéon de muestras.

La SPE consiste en pasar los analitos, esténdares intermos y surrogados
contenidos en un litro de agua a través de un disco ¢ un tubo con relleno de
silice, en los cuales quedan retenidos los PAHs Después se eluyen los
compuestos de interés con un solvente organico adecuado, en este caso se usd
cloruro de metileno

Los mecanismos de interaccion de la matnz, las analitos y el relleno del
tubo son similares a los usados en cromatografia liqguida, es decir, actuan por:;
adsorcion, particion, intercambio 0 exclusion

Los discos empleados tienen una matnz de fibra de vidrio porosa, que
contiene sihce de superficie modificada (Cys ligado a silice), se usan para
extraer contaminantes organicos presentes en grandes volumenes de agua (1
fitro 0 mas) La matrniz de fibra de vidrio permite una aita velocidad de flujo y
minima obstruccion por particulas

Se selecciond Cig porque hay estudies en HPLC que muestran que la
retencion y {a selectividad para la separaciéon de los PAHs en fases alquilo se
Incrementa al aumentar la longitud de {a cadena de la fase estacionana
(Sander, 1987, Jinno 1983)

Se ha demostrado que las fases Cyg Quimicamente enlazadas proveen
excelente selectividad para |la separacion de PAHs (Wise 1981)

[£5]
-



Ademas se publ co una investigacion donde se compara la selectividad
para la extraccion de alquilbencenos y PAHs en 4 tipos de fibras SPME de capa
porosa, donde las fases enlazadas a silice son octil fenil octodecil (Cig)
monomeérico y octadecil (Cig) polimenco y de los cuatro el que mostré mayor
selectividad fue el Cyg polimerico (Yu Liu, 1997)

En este procedmiento de extraccién el mecanismo de interaccion es
particion, se considera similar a un sistema HPLC en fase reversa donde la
fase moévil es polar (H20) y la fase estacionaria es no polar en este caso la fase
estacionaria es la fase hgada Cqs

La figura & muestra un esquema del sistema de extraccion SPE en tubo y
la figura 6 el sistema de extraccion SPE en disco



Embudo de separacion [

de2Ltr s
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Figura 5 Sistema de Extracc on SPE en tubo

A Extraccion

B Elucion



Vavula de aguja
Sujetador
de ds o Medidor de vacio

emavuy
~vsoed

Tuberna de vacio

-
E
-

Tubo de ensayo . | / Bomba de vacio

Matraz |

Trampa
ce vacio

Figura 6 Sistema de Extraccton SPE en disco

4.2 Procedimiento para la Concentracion de PAHs

Los compuestos organ cos se eluyen del disco con un pequerio volumen
de solvente (cloruro de meti eno) y se concentran con un equipo micre Kuderna
— Danish mediante evaporac 6n del solvente en una campana de extraccion

El Kuderna-Danish fue desarrollado para concentrar materiales disueltos
en solventes volatiles y tiene amp a aplicacion en analisis ambientales Los
solventes tipicos son cloruro de met leno y hexano El equipo consiste en un
matraz un condensador y un recipiente receptor que se coloca sobre un bano
de agua ca ente el sovente se & mina por evaporacion y los analtos se
concentran en la parte nfenor del receptar gque hiene una escala graduada para
medir los vo umenes que puede contener En la f gura 7 se muestra et micro
Kuderna Dan sh



E

Figura 7 Micro Kudema-Danish.

4.3 Capacitacion en la Técnica Analitica a Utilizar

Se procedio af aprendizaje tedrico con 2 programas (a y b) y practico (c)
a) GCO System Tutonial (2 discos compactos)
b) MS Fundamental Tutorial (2 discos compactos)
¢) Entrenamiento en INDEQUIM

4.4 Determinacion de las Condiciones Optimas para el Analisis
por Cromatografia de Gases/Espectrometria de Masas (GC-MS)

1 Se prepararon soluciones prnimarnas de cada uno de los 16 PAHSs a
partir de estandares certificados La tabla 5 muestra la lista de los 16
PAHs, con la cantdad disponible de cada uno de ellos
procedencia porcentaje de pureza reportado en el certificado |3
cantidad que se peso de cada uno de ellos en balanza ana tica 12
coiumna de pesc reg) se rafiere ar peso <oreg.ac sefun sU pli€Za
e volumen al que se aforo el solvente empleado para cada analhto y
a concentracion obtenida para cada una de las 16 souciones

pr mar as
7
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. 2 Se preparé una solucion secundaria consistente en una mezcla de
16 PAHs La tabla 6 muestra las alicuotas de cada analito
empleadas para preparar la mezcla conteniendo los 16 analitos Se
expresa la concentracion de cada uno de ellos en la solucion
secundana

Tabla 6. Preparacidon de Solucidon Secundaria (Mezcla PAHS)
Concentracion
Analito Nombre CO‘;?::;E 1on ul de Stock gg CSU c;l:;:nr?:
mg/L
1 Acenafteno 10232 64 75 163 49
2  Antraceno 10030 68 75 150 46
3 Fluoranteno 9857 88 75 147 87
4  Naftaleno 9927 72 P4 148 92
5  Fenantreno 9971 28 75 148 57
6 Pireno 1029 68 75 150 45
7 Fluoreno 10565 28 75 158 48
8 Acenaftileno 4969 80 150 149 09
9 Benzo(a)antraceno 2692 80 300 161 57
10 Benzo(a)pireno 5197 50 150 15583
11 Criseno 1574 10 50 157 41
12 Dibenzo(a h)antraceno 141570 550 15573
13 Benzo(b)fluoranteno 5029 20 150 150 88
14  Benzo(k)fluoranteno 2811 60 250 140 58
15 Benzo(gh.)perileno 1980 00 400 158 40
16 Indeno(1,2,3-cd)pireno 1544 40 500 154 44

Se mezclan todas las alicuotas indicadas y se afora a 5 mL con Cloruro de
Metileno marca Fisher grado Optima

2



3 Se preparé la disolucion del estandar intemo También una mezcla
del estandar intemo y surrogados que se describe en latabla 7 La
tabla 8 muestra los volumenes empleados de la mezcla de estandar
interno y surrogados y de cloruro de metileno para la preparacion de
los blancos

Tabla 7 Preparacion de la Mezcla de Estandar Intemo y Surrogados

Compuesto Conc Inicial ppm Volumen pl.  Conc Final ppm
Naftaleno d-8 20 000 100 2,000
Nitrobenceno d-5 40,000 100 4 000

2 4.6 Tribromofenol 40 000 100 4 000
CH.Cl; 700

Cuando se afaden 25 pL de esta mezcla a la mezcla de PAHs y se afora a 1
mL con cloruro de metiteno (para preparar las soluciones a S niveles de
concentracion para las curvas de calibracion) se obtienen concentraciones de
50 ppm para el estandar interno (naftaleno d-8) y 100 ppm para los surrogados
(nitrobenceno d-5 y 2,4,6 Tribromofenol

Tabla 8 Preparacion del blanco.

Reactivo(s) Volumen ul
Mezcla Naft d-8, Nitro d-5, 2 4,6 TBF 25
CHxCl; 975

Se obtienen concentraciones de 50 ppm para ei estandar interno (naftaleno d-
8) y 100 ppm para los surrogados (nitrobencenc d-5 y 2,46 tribromofenol)

4. Se efectuaron célculos para la preparacion de los cinco niveles de
concentracion para la curva de calibracion requenda para la
cuantificacién En la tabta 9 se muestran los volimenes empleados
de cada uno de los reactivos utiizados para preparar las 15
soluciones para obtener por tnplicado {as curvas de calibracidn a los
cinco niveles de concentracion para cada analto La tabla 10
muestra los 5 niveles de concentracion para cada analrto



Tabla 9 Preparacion de las soluciones de calibracién

Funcion Compuesto Nivel1 Nwel2 Nwel3 Nveld Nivel5
Estandar  Naftaleno d-8 25uk 25l 25uL 25uL 25l
nterno

Surrogado Nitrobenceno d-5

Surrogado 2,46
Tribromofenol

Estandares Mezcla PAHs 35 uL 70pLl 105ul 140pl 175 ul

Solvente CH.CI; Afarar a 1mL 1mL 1mL 1 mL 1mL

Los 25 pulL que aparecen en la fila del estandar interno de la tabla 9,
corresponden a la mezcla que contiene naftaleno d-8, nitrobenceno d-5y 2,46
tribromofenol, cuya preparacidn se describe en |a tabla 7, es por eso que en la
tabla 9 las filas del mtrobenceno d-5y 2,4 6 tnbromofenol aparecen en blanco

Tabla 10. Niveles de concentracion para la calibracion de PAHs en mg/L.

Analito Nombre Nivel 1 Nivel 2 Nwvel 3 Nivel4 Nivel 5
1 Acenafteno 5372 10744 16.111 121 489 26.861
2  Antraceno 5266 10532 15798 21064 26 331
3 Fluoranteno 5175 10351 15526 20702 25877
4 Naftaleno 5212 10424 15636 20848 26060
5  Fenantreno 5235 10470 15705 20940 26 175
6 Pireno 5266 10531 15797 21062 26328
7 Fluoreno 5547 11094 16640 22187 27734
8  Acenaftileno 5218 10437 15655 20873 26091
9  Benzo(a)antraceno 5655 11310 16 965 22620 28274
10 Benzo(a)pireno 5457 10915 16372 21830 27 287
11 Cnseno 5509 11019 16528 22037 27 547
12  Dibenzo(a h)antraceno 5450 10901 16351 21802 27252
13  Benzo(b)fluoranteno 5281 10561 15842 21123 26403
14  Benzo(k)fluoranteno 4920 9841 14781 19681 248602
15 Benzo(g.hi)perileno 5544 11088 16632 22176 27 720

16 Indeno(1 2,3-cd)pireno 5405 10811 16216 21622 27 027

A
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5 Se prepard la solucion del nivel 1 de concentracién, incluye 16
PAHs estandar interno y surrogados Se corrid el cromatogirama
con un programa de temperatura y un tiempo de cormda de 31
minutos Se comd también un blanco (incluye estandar interno,
surrogados y solvente)

6 Al revisar los datos del cromatograma se concluye que faltdé tiempo
para que salieran todos los compuestos de |a columna

i Se preparé una solucidon del mve! 5 de concentracién (incluye los 16
PAHSs, estandar interno y surrogados) y se cormé el cromatograma
con el mismo programa de temperatura antenor, pero dando un
tiempo de cormda de 50 minutos Se comé también un blanco

8. Al revisar los datos del cromatograma se concluye que el programa
de temperatura y el tiempo son los adecuados. Se lograron
identificar todos los analitos, se establecio el orden de elucion en el
que aparecen en el cromatograma

g Se preparo la solucién del nivel 3 de concentracion (incluye los 16
PAHs, el estandar interno y surrogados) y se comod su
cromatograma con el mismo programa de temperatura anterior y
mismo tiempo de comda Se como también un blanco

10 Al revisar los resultados del cromatograma se lograron identificar [os
16 analitos, el estandar interno y los surrogados, se determinaron
sus tiempos de retencidn y el orden de elucion

11 Se elaboré un reporte de cuantificacion para los 19 compuestos

12 Habiendo optimizado el procedimiento de andlisis para el
cromatografo de gases empleado se guardaron las condiciones de
los parametros utlizados en un métedo Incluyendo una base de
datos para la cuantificacion.

Cada 24 horas se hace un autoajuste del GC-MS con una inyeccion interna de
PFTBA (perfluorotributilaming) estandar, y cada vez que se va a inyectar una
muestra se hace un ajuste fino o verificacion de calibracion de inyeccién con un
estandar de OFTPP {decafluorotrnfeniifosfina)

Ensegu da se incluyen
¢ Reporte de optimizacion del detector con inyeccion de PFTBA (Figura 8)
« Reporte de verificacion de calibrac on con DFTPP (Figura 9)



Instrumens::
Wed Aug 02 06:59:35 2000

HP GCD Tune
GCD Plus

Detector Optimization)

-
-

C: \HPCHEMP\1\GCD\ATUNE .U

Mass 68.95| Mass 21B.90| Mass 414.00 .
Ab 2212666 Ab  1344410| Ab 96333 | EMVolts 2682 AmuGain 762
Pw50 0.58| PwS0 0.58 | Pw50 0.57| Xray 218.0 AmuOffs 70
| Emission ON Wi1d219 -0.029
MS Temp 173 TTI OFF
Vacuum 33 DC Pol NEG
Samples 16 Repeller 16,54
Averages 1 IonFocus 37.0
StepSaize 0.10 EntLens 11.55
MassGaain 519 EntOffs 16.31
MassOffs 0 Filament 1
PFTBA OPEN
el ) |t
66 71 216 221 412 417
Scan: 10.00 - 450.00 Samples: 16 Thresh: 100 Step: 0.10
147 peaks Base: 69.00 Abundance: 2056192
100 -
80 A
60
40 A
20 4
0_'_4'.# = 117151—1 oy '11..7Yr7|—v—.-|
50 100 150 200 250 300 350 400 450
Mass Abund Rel Abund Iso Mass 1Is50 Abund Iso Ratio
69.00 2056192 100.00 70.00 24632 1.20
218.95 1351680 65.74 22 .00 63204 4.68
414.00 9 016 4,38 415.00 7759 8,62
Store this page in the lab notebook to have a history of the instrument.

F gura 8 A Reporte de optimizac on del detector con PFTBA



System Verifi ation - Tune Detect r ptimization)

Instrument Name : GCD Plus
DC Polaraity : Negative
Filament : 1

Taime s:ince last pumpdown : 5.7 days
Calibration wvial last refilled : Unknown

If the level of PFTBA in the calibration vial 1s too low,
system verification may fail.

Column Phase : HP-5

Inlet Tempberature SetPoint : 250

Inlet Temperature Actual ¢ 250

BasePeak should be 69 and i1t 1s 69.00
Position of mass 69 £69.00
Position of mass 219 218.95
Position of mass 414 414.00
Position of isctope mass 10 70,00
Position of 1sotope mass 220 220.00
Position of 1sotope mass 415 415.00
Ratio of rass 70 to mass 69(0.5 - 1,6%) 1,21
Ratlo of mass 220 to mass 219¢(3.2 - S.4% 4,66
Ratio of mass 415 to mass 414(6.8 - 11.2%) 8.943
Rat1o of 219 to 69 should be > 15% and 1s 66.36
Ratio of 414 to 69 should be > 0.2% and 13 4,35
Mass 69 Precursor (<= 3%) 0.24
Mass 219 Precursor (<= 6%) 0.55
Mass 414 Precursor (<= 12%) 122

Testing for a leak in the system

Ratio of 18 to 69 (<20%) 0.4¢6
Ratio of 28 to 63 (<10%) Y5
Electron Multiplier Voltage 2682
Tune portion of System Verification passed.
System Verification for GCD Plus Wed Aug 02 7: 2:42 2 00

Fgura8 B Reportedegptimza nde detetr nPFTBA

Portior

Ok
Ok
Ok
Ok
Ok
Ok
Ok
(6] ¢
Ok
Ok
Ok
Ok

Ok

Ok
Ok

Ok
Ok

Ok

Pag

1
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File : F: 8V JuL 8 2.%V.D
perator i Nora E Diaz
Acquired t 2 Aug 1 0 12: 9 pm using AcgMeth d DFTP0722
Instrument : GCD Plu
Sample Name: TUNE DFTPP 1 ppm, 2 AG ST0O-200
Misc Inf : INY 1 uL.
Vial Number: 1

Rbundance TIC: 0802TSV.D

d
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6000000 -

4000000

2000000
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P S Y

Time=~-> 6.00 7. 0 8. 0 9.00 10.0 11.00 12.00

Abundance Scan 429 8.860 min : 0B02TSV.D
198
70 0

50

4 0 - 442
s 6 127 255

5 o 110

1 0 - lee 224

296
7 365 4.3 t
eI B W | N W DO SO LILL‘LLL33 ) ¢

—
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Fgura9 A Reporte de ver f cacton de la ca ibrac on con DFTPP



DFTPP

Data Firle : F:\SVv JUL 08 2TSV.D

A g Time : 2 Aug 1 12:09 pm Ope-ator: Nora E Diaz
Sample : TUNE DFTPP 100 ppm, 02-AGOST0-2000. In € : GCD Plus
Misc : INY 1 pL. Mu.ziplr: 1.00
Method : T\METODOS\SEMIVL~1\Q 801PRC.H

Title

Scan Number 429

| Target Rel. to | Lower | Upper | Rel. | Raw Result

| Mass Mass J Limit% | Limat® Abn% | Abn Pa s Fail

| 51 | 198 | 30 | 60 | 5.2 ) 269 5c¢ PASS |
| 68 | 63 0 | 2 0.0 | 0 PASS |
| 69 | 198 | 0 | 100 | 46.6 | 35564F PASS

| 70 69 0 | 2 . 0.5 | 1632 PASS |
| 127 | 198 | 40 | 60 | 44.4 | 336688 PASS

- 197 1 198 ] 0 | 1 0.0 | G PASS

| 198 | 198 100 | 100 | 100.0 | 763328 PASS |
| 199 | 198 | S | 9 | 7.0 | 5317¢ PASS

0|2 75 | 198 10 | 30 | 21.1 | 16121¢ PASS

||| B65 198 | S 10 | 2.1 | 16364 PASS

| 441 | 443 | o | 100 73.0 | 569 4 PASS

| 442 | 138 | 40 | 100 | 49.9 | 380544 PASS

| 443 | 442 { 17 23 20.5 | 77960 PASS
0802TSV.D QU801PAC.M Thu Aug 03 15:18:41 2000

Figura9 B Reporte de ver ficacion de la ca brac on con DFTPP
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La taba 11 muestra as condcones de operacon optmas para e
ana ss de PAHs medante CGC MS ncuye e tpo de coumna emp eada e
programa de temperatura € tempo de corrda gas acarreador ut zado y su
veocdaddefuo e v umende nyecconye rango de masas

Taba 11 C ndc ones de Operac on de Cromatografo de Gases Espectrometro

Cromatografo de gases
Automuestreador
Detector

Coumna

Programa temp

T empo de corr da
Gas

Vo umen de nyecc on
Rango de masas

So vent de ay

Modo

de Masas

HP G1800A
HP 6890
Espectrometro de Masas

SupecoPTE S po 5 dfen 95 dmet s oxano
3I0mx025mmDI X025umf m

40 C-4 mn rampa 10 C/mn hasta 300 C
35mn

He1m mn

1uL sp tess

3 450mz

60mn

Scan

La f gura 10 muestra una fotograf a de Cromatografo de Gases emp eado en a
tes sy afgura 11 presenia una fotograf a de automuestreador ut zado

b

F gura 10 Cromatografo de Gases HP G1800 A



F gura 11 Automuestreador HP 6830

4.5 Identificacion

Los compuestos que euyen de a coumna se dentifcan por
comparacon de sus espectros de masas y tiempos de retencon con 0s
espectros y tiempos de retencon de referenca de una base de datos Los
espectros de masas y tempos de retenc on de referenca para ana tos se
obtenen medante e uso de estandares de ca bracon bajo las msmas
cond ciones emp eadas para as muestras

4.6 Cuantificacion

La concentrac on de cada componente dent f cado se mde med ante a
te n ade esta dar nterno

Esta tecn ca cons ste en re acionar a respuesta en e espectro de masas
de on de cuant ficac on produc do por @ compuesto ana to con arespuesta en
e espectro de masas del on de cuant f cac on produc do por un compuesto que
se usa como estandar nterno

Estandar nterno requer do para este metodo ana tco
e Naftaeno d-8
E tanda es surr gados

¢ Ntrobenceno d-5y 2 4 6 Tr bromofeno
\



4.7 Evaluacion del Desemperio del Método Analitico
(Validacion)

Se considera como evaluacion del desempeno de un método analitico el

conjunto de parametros que deben ser determinados para definir su alcance y
la calidad de los resultados que pueden ser obtenidos a condiciones operativas
de laboratorio.

Consiste en determinar los siguientes parametros

e Rango de trabajo
Linealdad

Precision

Limite de deteccidon
Limite de cuantificacion
Exactitud

Procedimiento para la Validacion

Se preparé lo siguiente

a

]
Q

0
a

(]

Soluciones primarias de cada uno de los 16 PAHSs a partir de estandares
certificades ( Tabla 5).

Una solucion Secundaria (Mezcla PAHs) ( Tabla 6).

Una mezcla de estandar interno(Naftaleno d-8) y Surrogados (2 4,6
Tnbromofenol y mtrobenceno d-5) (Tabla 7)

Tres blancos de calibracion (Tabla 8)

Por triphcado soluciones de calibracion a 5 niveles de concentracion
(Tabla 9)

DFTPP 100 ppm para verificar calibracion GC/MS

Pruebas preliminares permitieron determinar

a

DDODDO

El orden de elucion de los 19 componentes de la mezcla

Los tiempos de retencion

La dentificacidon en la base de datos

Se creé un método para la adquisicion de datos

Se cred un metodo para la cuantificacion (En el Apéndice B se incluyen
los reportes de cuantificacion para cada PAH y en el Apéndice C se
muestran los espectros de masas para cada analito separado)

Se programo el GC/MS para la corrnida de los 18 viales preparados para

la obtencion de las curvas de calibracion



4.8 Muestras Sintéticas

Las muestras sinteticas se prepararon con agua dest ada gradc ASTM
Tipo 1l a la que se anadieron cantidades exactamente medidas de soluciones de
concentraciones conocidas de los 16 analitos a cuantificar (estandares PAHS) vy
cantidades conocidas de estandares surrogados (N trobenceno d-5 y 246
Tribromofenol) se sometieron a procedimientos de extraccion SPE y
concentracion en Kuderna-Danish luego se anadid una cant dad conocida del
estandar interno (Naftaleno d-8) y se inyecto en el Cromatografo de Gases con
detector de Espectrometria de Masas

4.9 Muestras Reales

Se tomé una muestra al azar de agua potable de San Nicolas y se le
anadio una cantidad conocida de surrogados (Nitrobenceno d-5 y 246
Tribromofenol), se sometid a los procedimientos de extraccion y de
concentracidon, luego se le anadid el estandar interno (Naftaleno d-8) y se
analizé por CGC/MS.

40



CAPITULO 5

RESULTADOS

5.1 Resultados Obtenidos

Se obtuvieron los cromatogramas que muestran |la separacidon de los 16
PAHSs, los surrogados y el estandar interno. Para la validacion instrumental del
método cromatografico se manejaron cinco niveles de concentracton por
triplicado y tres blancos. En el Apéndice A sb6lo se han incluido los
cromatogramas de las 15 soluciones que contemian la mezcla de los 16 PAHs
necesarios para la validacion

Se obtuvieron los reportes de cuantificacion necesarios para la validacion
instrumental de las 15 soluciones que contenian los cinco niveles de
concentracion por triplicado En el Apéendice B se muestran dichos reportes de
cuantificacion de los PAHs

Se obtuvieron los espectros de masas de cada analito y se compararon
con los espectros de la base de datos para la identificacion En el Apéndice C
se muestran dichos espectros de masas

Se identificaron y cuantificaron los 16 PAHs

Se obtuvieron los datos para las 3 curvas de calibracion para cada uno de
los 16 analtos. En el Apendice se presentan las curvas de calibracion
promedio para cada uno de los 16 analitos

Para cada analito se trazo la curva promedio de calibracion y se calculo
sSu

Rango de trabajo
Linealidad

Precision (¥ CV)

L mute de Deteccion
Limite de Cuantificacion
Coeficiente de Correlac on

0 0oUoDoooDo
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En a taba 12 se muestran os datos obtendos en as tres cordas
cromatograf cas para uno de s 16 ana tos PAHs e benzo k fuoranteno
donde se observan o0s ¢ nco nve es de concentrac on endonde osnvees 1y
5 determ nan e rango de traba o se aprec antamb en os mtes de deteccony
cuantfcacon a precson expresada como coefcente de varacon y a

nea dad expresada ¢ mo a desv ac on estandar re at va de conunto de 0s
factores de ca brac on

Tab a 12 Datos obten dos en as tres corr das cromatograf cas para
e benzo k fuoranteno

C rrmnger:-trSEon Re a de A eas Va t dCe \e/z; :nten Fs t de
MUESTRA Crdal C da2 Crda3l P redi &2 b
492 00571 00618 0 546 005 8 5161 00118
g 841 01112 01229 01156 01166 4139 00118
12 652 0 1351 01413 01741 0 1502 11395 00119
14 761 01883 D 1685 01829 01799 4 645 00122
19 681 0 2386 02229 02165 02260 4 108 00115
Cef DeVaa n 5890
L nea dad 19112
Repeti 1on  Pendiente C; di’gaedna Limte de Dete 1 n 0 260
1 00126 0 0097 LmtedeCiantf a on 0782
2 0 0107 00107
3 00113 0 0089
Promed o Q0115
Desv Estandar 0 0009

Los ‘mtes de deteccon y cuantfcacon se expresan en mglL para a
muestra concentrada pero en a muesira orgna corresponden a pgl
cons derando que un tro de agua muestra se concentra a un mL

En a fgura 12 se muestra a curva de a bracon para e€
benzo k f uoranteno donde se nc uye e coef ¢ ente de corre ac on obten do
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Figura 12, Curva de Calibracion del Benzo(k)fluoranteno.

En este capitulo s6lo se han mostrado los datos ebtenidos para uno de
los 16 PAHs, el benzo(k)fluoranteno, para ampliar la informacion, en el
Apéndice D se incluyen las curvas de calibracion y datos correspondientes para
cada uno de los 16 PAHs objetos de estudio en esta tesis

En la Tabla 13 se resumen los resultados de la Validacion Instrumental
para el anahsts cromatografico de los 16 PAHs. En ella se incluyen para cada
uno de los 16 analitos, los valores de. rango de trabajo, linealidad, precision,
limite de deteccidon, limite de cuantficacidn y coeficiente de correlacion.
Después se discuten los resultados presentados en dicha tabla Se puede
anticipar que la validacion fue satisfactoria Las conclusiones se mencionan en
el capitulo correspondiente.

En la Tabla 14 se muestra un resumen de |os resultados obtenidos en el
tratamiento de las muestras sometidas a extraccidn y concentraciéon, donde se
sefialan los porcentajes de recuperacién de los suriogados utilizados Después
de la tabla se discuten los resultados presentados en ella y las conclusiones se
presentan precisamente en el capitulo de conclusiones y recomendaciones
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5.2 Discusién de Resultados presentados en la tabla 13

Los rangos de trabajo se establecen de manera individual para los 16
analitos y los valores obtemidos se muestran en la tabla 13, por giemplo para el
naftalenc el rango de trabajo es de 5 212 a 26 060 mg/L, en general se puede
decir que los rangos de trabajo para los 16 analitos oscilan entre 5y 25 mg/L

Se asume linealildad cuando la desviacion estandar relativa del conjunto
de los FC en el rango de trabajo es menor de 20 %, segun los cnterios de
aceptacion establecidos por la US EPA  Para nuestra validacién, en todos los
casos se cumple la condicion de lhnealidad. EI mimmo valor obtenido fue
del1 91 para el benzo(k)fluoranteno y el maximo valor obtentdo fue de 8 54 para
el benzo(g.h,)penleno

La Precisidn expresada como % CV debe ser menor que 15 % De
acuerdo a este criterio de aceptacidon en nuestra vahdacion en todos los analitos
se cumple dicha condicion, ya que se obtuvieron valores de 1 10 % CV para el
naftaleno y el acenafteno, que fueron los mas bajos, y el mas alto fue para el
Indeno(1,2,3-cd)pirenc con 11.18 % CV

El Limite de Cuantificacion debe ser menor que el nivel 1 de la curva de
calibracion. En todos los casos (16 PAHs) se cumple
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En la tabla 14 se muestra un resumen de los resuitados obtenidos en el
tratamiento de muestras sometidas a extraccion y concentracion, donde se
senalan los porcentajes de recuperacion de los surrogados utihizados Luego se
presenta una discusion de los resuitados

Tabla 14. Resumen de resultados del tratamiento de muestras.
(% de recuperacion de surrogados)

Fecha % '
Tipo Fecha de %Recup
Muestra . de Recup PAHs pg/l.  pH
SPE Extraccién corpds  Nitra A6 2,4 6TBF

Disco Blanco 02/09/00 05/09/00  1.09 72 14 N D. (H2C:I)
Disco Std N-5 02/09/00 0S/09/00 009 6550  083-2.96 (H%”
Disco Std N-5  21/09/00 22/09/00 0 31 2889 2632231 5
Disco StdN-5 21/09/00 22/09/00 160 6633 0811801 5
Tubo StdN-5 21/09/00 22/09/00 1806 10653 11843630 5
Disco Std N-5 28/09/00 24/10/00 061 1615 241885 7
Disco Real  18/10/00 24/10/00 2.55 6 67 ND. 7

5.3 Discusion de resultados presentados en la tabla 14

Al carecer de metodologia oficial en Mexico se toman como referencia
los cniterios de aceptacion establecidos por la EPA  Para los surrogados son
valores de 30 a 120 % de recuperacion l0s que deben obtenerse para que se
considere vahdado el método en cuanto al trataniento de la muestra, segun ese
organismo se deben obtener 7 veces recuperaciones comprendidas entre esos
niveles, en el proyectoc de tesis original se planeaba hacer extraccicnes
solamente con discos pero se consiguio un tubo SPE C g para comparar la
eficiencia de la extraccion

Como se aprecia en la tabla 14 la recuperacOn para el 246
Tribromofenol fue aceptable cuando se traté un blanco en disco SPE, asi mismo
fueron aceptables las recuperaciones obtenidas con estandares nivel 5 en dos
ocasiones con disco SPE y una ocasion en tubo SPE Las recuperaciones de
Nitrobenceno d-5 en ningun caso fueron aceptables
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La columna que dice PAHSs se refiere a los niveles minimo y maximo de
concentracidn en microgramos/litro que se encuentran en el reporte de
cuantificacion de los 16 PAHSs, esos valores sélo incluyen a 2 de los 16 PAHs
que son precisamente los analitos para los cuales se obtuvieron la mayor y la
menor eficiencia de extraccion, para el informe completo debera remitirse el
lector al Apéndice E, que muestra l0s resultados del tratamiento de muestras,
Incluye el cromatograma y el reporte de cuantificacidon para cada una de las
muestras sometidas al tratamiento completo

Se trabajd con un blanco, 5 estandares nivel § de concentracion como
se muestra en la tabla 10 de cada uno de los PAHSs, y una muestra real

En la tabla 14 también se incluye el valor de pH de cada muestra antes
de efectuar la extraccibn. Se pretende correlacionar la eficiencia de la
extraccion con el pH, pero el numero de datos es insuficiente para llegar a
conciusiones. '
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CAPITULO 6

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Con vanas comdas de prueba (preliminares) se lograron determinar ias
condiciones 6ptimas para el analisis por CGC/MS.

Se logro mejorar el tempo de analisis para PAHs reportado hasta el
momento por Cromatografia de Gases, ya que una publicacidn reciente
(06/09/00) de la compania Alitech separa a los 16 compuestos en 54 minutos y
a temperatura programada, pero usa un detector de 1omzacién de flama . En
este estudio también se trabajé a temperatura programada, pero con un
detector de espectrometria de masas y se logro la separacion en 35 minutos, el
anahto numero 16 trene un tiempo de retencion inferior a 33 minutos.

La evaluacion del desemperio inicial del método analitico propuesto
(Validacién Instrumental) permitid validarlo satisfacteriamente, ya que se
determinarcn para cada PAH su rango de trabajo, sus limites de deteccion y
cuantificacidn, su precision y linealidad dentro de los criterios de aceptacién
establecidos por |la EPA.

Los rangos de trabajo que se manejaron para las curvas de calibracion
de los 16 analitos se establecen en mg/L (ppm) pero con el procedimiento de
tratamiento de muestra, donde un litro se concentra a un miliitro, es posible
cuantificar muestras con niveles de concentracion en general de § a 25 pg/L
(0.005 a 0.025 mg/L), para valores exactos de compuestos PAHs particulares
consultar (a tabla 13 de resultados de la validacion instrumentai

Esto permite cuantificar concentraciones inferiores a las que marca la
CNA para el acenafteno (0 02 mg/L) y fluoranteno (0 04 mg/L)

Por todo lo antenior, proponemos el método analitico desarrollado en este
trabajo para la etapa de medicion instrumental de PAHs en agua potable

Se alcanzd el objetivo general al optimizar la etapa de medicion
instrumental para cuantificar PAHs en agua potable mediante CGC/MS
(Validacion Instrumental), perc la etapa de preparacion de muestra que incluye
extraccion y concentracion de los PAHs no fue posible el optimizario en forma
completa (Validacién Metodologica del tratamiento de muestra)

Se eligi6 un procedimiento de extraccion moderno (SPE en disco o tubo)
que ofrece como ventaja que no consume mucho solvente (como la extraccion
48



liquido-liquido) y por lo mismo genera menos residuos de laboratorio y ésto
reduce la contaminacion

Se selecciond un procedimiento de concentracion de muestra
recomendado por la EPA en algunos de sus meétodos para compuestos
organicos. Este fue el uso de un equipo micro Kuderna-Danish

En cuanto al tratamiento de la muestra y haciendo referencia a la
discusion de resultados de la tabla 14, se recomienda hacer mas pruebas de
extraccidn en tubo SPE y en disco SPE para poder tener un numero
significativo de datos, compararlos y poder llegar a una conclusion de si es
mejor extraer en tubo SPE o en disco SPE, ademas de lograr la validacion del
tratamiento de muestra. Se propone esta validacidn como un nuevo tema de
tesis para maestria o licenciatura

Para poder generar una metodologia analitica completa es indispensable
incluir tanto el tratamiento de muestra como las condiciones de medicion.
Debido a que los resultados obtenidos no incluyen |a validacion del tratamiento
de muestra, no es posible aun generar una metodologia completa, por lo que
solo se incluyen las condiciones de operacidon del CGC/MS y un procedimiento
general para el tratamiento de muestra y analisis de PAHs en agua potable

En forma resumida se presentan en seguida las condiciones de
operacion del CGC/MS presentadas antenormente en la tabla 11 y en la figura

13 se muestra el procedimiento general que se propone en esta tesis para el
analisis de Hidrocarburos Aromaticos Policiclicos en Agua Potable

Tabla 11 Condiciones de Operacion del CGC/MS

Cromatografo de gases  HP G1800A

Automuestreador HP 6890

Detector Espectrometro de Masas

Coluiina Supelco PTE-5, poli 5% difenl/95 %
dimetilsioloxano 30 mx 025 mm D | X 0 25 pm film

Programa temp 40°C-4 min, rampa 10°C/min hasta 300 C

Tiempo de cornida 35 min

Gas He 1 mi/min

Volumen de inyeccidon 1 pL splitiess

Rango de masas 30450 m/z

Solvent delay & 0 min

Modo Scan
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En seguida se muestra un esquema de diagrama de bloques que representa el
Procedimiento General para el tratamiento de muestra y analisis de PAHs

Procedimiento General

{
S — En K-D+0.5mL
Muestra Concentrar en A
» estandar intemo
1 htrl) de Agua KDa05m naftaleno d-8 100 ppm

; h 4

5 il de Metano! + 1 Filtrar sobre

mi de Mezcla Na,SO, anhidro v

surrogados

g 1 uL al CGCMS |

2,46 TBF y Nd-5 :

L 100 ppm Eluir 3 veces con
5 ol de CHCL
h 4
Montar aparato de
extraccion
' Retirar agua,

, % insertar tubo

+5 L de CH,CL, colmer

: |
+5 ml de CH;OH + , Pasar
5 rrL H,0 Muestra

Figura 13. Procedimiento General
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APENDICE A

CROMATOGRAMAS

MEZCLA DE ESTANDARES DE 16 PAHs

Nivel de concentracion Curva de Calibracién Pagina
1 A 56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70

s A AW W WNNN S S
O m>» O > O ®m>O®>P>» O®

55



File

Operator
Acguired

Instrument

Sample Name: ESTD NIV 1A PAHS, PREP: 02-AG0O2000.
Misc Info :

r as 49

INY 1 pL.

Vial Number: 2

19:15

D:\SV-JUL\O802HN1A.D
Nora E Diaz
2 Aug 2000

GCD Plus

using AcqgMethod PAHS0201

30000001

Ys00000!

1000000

v

Nesptwnceno d 5

A___D_

Ace afana

Acerafy ena

Fluorens

Tic

2 48 Tt bromatencd

&

GBUZHN1AD

P reno

Fi

Beny & pano

= i
"noru P ponlena

AGered 14} At wieng

—  ODesz kN tomameoe

P —

500 900 200 1400 EN AW D0 200

SO

T T
280" 300 X T



File
Operator
Acquired
Instrument
Sample Namne
Misc Info
Vial Number:

04 4 #% 80 e we

D:\SV-JUL\D802HN1B.D
Nora E Diaz
2 Aug 2000
GCD Plus

ESTD NIV 1B PAHS, PREP: 02-AGO-2000.
INY 1 pL.

3

20:11 using AcgMethod PAHS0201

1500000

1000000

F

Tune—> 800

a3

TIC 0802ZHN1B D

2461 oromotenal

Acenalt eno
Acanalinno
Froorenp
arfapeddeno
F
P eno

ARote » anve sno
Daand i
flent a [l ¢n0

w  Déerad 14D wlaere

- Benuo gh pel e

1000

1200

1400

1600 1800 2000 2200 2400

2600 2800 3000 3200 3400



File : D:\SV-JUL\O802HN1C.D

operator : Nora E Diaz

Acquired : 2 Aug 2000 21:08 using AcgMethod PAHS0201
Instrument. : GCD Plus

Sample Name: ESTD NIV 1C PAHS, PREP: 02-AGO-2000.

Misc Info : INY 1 uL.

Vial Number: 4

§000000)

¢5

4500000|

25@000I

246 T bromolenct

———* Hufakmo

15000004

100000Q:

F udepntend
Pueno

(v orta sna

ype

152 Hahaomy

Bes ) pn ke

Beay
Baang

= — 00 B 1 (Y Mo

A Mimm

| e laOF OO

. ) |

Time-» 800 1000 1200 1400 1600 1600 2000 2200 2400 2600 2800 3000 3200 3400

i
(

e s

N



File : D:\SV-JUL\OB80O2HN2A.D

Operator : Nora E Dnaz

Acquired : 2 Aug 2000 22:06 using AcgMethod PAHS0201
Instrument : GCD Plus

Sample Name: ESTD NIV 2A PAHS, PREP: 02-AGO-2000.

Misc Info : INY 1 uL.

Vial Number: 5

Abundance TIC O802HN2AD

— ,

4000000

2 46 ¥ rioromofencd

25000001

1500000!

AzanaRano
Fruore o
Ao 0w
Fhorntens
Pueno
clRanap & & Uscano

10000001

Lo qunity 49
L )

Denz
CRaigyfod ok gamns
Beaz on pecieny

W Lkl S S .-——L

- T -
[Time~> 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000 2200 2400 2600 2800 3000 3200 3400




File
Operator
Acquired

Instrument
Sample Name
Misc Info
vial Number

D:\SV-JUL\0802HN2B.D
Norz E Diaz
2 Aaug 2000 23:03 using AcgMethod PAHS0201
GCD Plus
ESTD NIV 2B PAHS, PREP: 02-AG0O-2000.
INY 1 ulL.
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File = D:\SV-JUL\0802HN2C.D

Operatoxr + Nora E Dhaz

Acquired : 3 Aug 2000 00:01 using AcgMethod PAHS0201
Instrument : GCD Plus

Sample Name: ESTD NIV 2C PAHS, PREP: 02-AG0O-2000.

Misc Info : INY 1 pL.

vial Number: 7
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File : D:\SV=-JUL\OBO2HN3A.D
Operator : Nora E Dz
Acquired : 3 aug 2000 1:58 using AcgMethod PAHS0201
Instrument : GCD Plus
Sample Name: ESTD NIV 3A PAHS, PREP: 02-AGO~2000.
Misc Info : INY 1 uL.

vial Number: 9
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Pile : D:\SV~JUL\Q0802HNJE.D

Operator 5 Nora E Diaz

Acquired ¢ 3 Aug 2000 2:55 using AcgMethod PAHS0201
Instrument : GCD Pilus

Sample Name: ESTD NIV 3B PAHS, PREP: 02~-AGO-2000.

Misc Info : INY 1 uL.

Vial Number: 10
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File ¢ D:\SV-JUL\0B802HN3C.D

Operator s Nora E Diaz

Acquired : 3 Aug 2000 3:52 using AcgMethod PAHS0201
Instrument : GCD Plus

Sample Name: ESTD NIV 3C PAHS, PREP: 02-AGO-2000.

Misc Info : INY 1 uL.

vial Nuwmber: 11
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File ¢+ D:\SV-JUL\0BO2HN4A.D

Operator 3 Nora E Diaz

Acquired : 3 Aug 2000 4:49 using AcgMethod PAHS(0201
Instrument : GCD Plus

Sample Name: ESTD NIV 4A PAHS, PREP: 02-AGO-2000.
Misc Info : INY 1 uL.
vial Number: 12
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File D:\SV-JUL\0802HN4B.D

Operator : NorrE Diaz

Acquired : 3 Aug 2000 5:45 using AcgMethod PAHS0201
Instrument : GCD Plus

Sample Name: ESTD NIV 4B PaHS, PREP: 02-AG0O-2000.

Misc Info ¢ INY 1 uL.

vial Number: 13
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File ¢ DI\Sy-JUL\O802HN4C.D

Operator :  Norz E Dhaz

Acquired : 3 Aug 2000 6:43 using AcgMethod PAHS0201
Instrument : GCD Plus

Sample Name: ESTD NIV 4C PAHS, PREP: 02-AGO-2000.

Misc Info : INY 1 gxL.

Vial Number: 14
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Flle D:\SV-JUL\OBQ2HN5A.D

Operator : Nora £ Diaz

Acquired : 3 Aug 2000 8:37 using AcgMethod PAHS0201
Instrument : GCD Plus

Sample Name: ESTD NIV SA PAHS, PREP: 02-AG0O-2000.

Misc Info : INY 1 pL.

Vial Number: 16
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File
Operator
Acquired

Instrument

Sanmple Nane

Misc Info
Vial Number:
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File : D:\SV-JUL\D802HNSC.D

Operator z Nora £ Diaz

Acquired T 3 Aug 2000 10:35 using AcgMethod PAHS0201
Instrument : GCD Plus

Sample Name: ESTD NIV 5C PAHS, PREP: 02-AG0O-2000.

Misc Info : INY 1 uL.

Vial Number: 18
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APENDICE B

REPORTES DE CUANTIFICACION

MEZCLA DE ESTANDARES DE 16 PAHS

Nivel de concentracion Curva de calibracidon Pagina
1 A 72
1 B 73
1 C 74
2 A 75
2 B 76
2 C 77
3 A 78
3 B 79
3 C 80
4 A 81
4 B 82
4 C 83
5 A 84
5 B 85
5 C 86

71



Quantitation Report (Not Reviewed)

Data File : D:\SV-JUL\O802HN1A.D vial: 2

Acqg On : 2 Aug 2000 19:15 Operator: NoraE Diaz
Sample : ESTD NIV 1A PAHS, PREP: 02-AGO2000. Inst * GCD Flus
Hisc ool 1 pl. Multipir: 1.00

Sample Amount: 0.00

MS Integration Params: events.e
Quant Time: Sep 8 11:35 2000 Quant Results File: QO801PAT.RES

Quant Method : C:\ARCHIVOS\M...\QOBOlPAT.M (Chemstation Integrator)
Title 3

Last Update : Thu Sep 07 18:59:14 2000

Response via : Initial calibrataion

DataAcg Meth PAHS0201
Internal Standards R.T. QIon Response <onc Units Dev(Min)
1) Naftaleno d-8 12.71 136 63137313 50.00 ug/L -0.03
System Monitoring Compounds
2) Nitrobenceno d-5. 11.17 82 45157828 97.72 ug/L -0.01
Spiked Amount 100.000 Recovery =  97.72%
7) 2,4,6 Tribromofenol 18,75 330 6442513 68.03 ug/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Recovery =  68.03%
Target Compounds Qvalue
3) Naftaleno. 12.75 128 5432019 4.21 pg/L 99
4) Acenaftileno 16.46 152 5310425 4.05 pg/L 99
$S) Acenafteno. 16.90 153 3472705 4.26 pg/L 97
6) Fluoreno 18.09 166 3834354 4.28 pg/L 99
B) Fenantreno 20.31 178 5056052 4.02 ug/L 100
9) Antraceno 20.41 178 4895668 3.93 pg/L 100
10) Fluoranteno 23.11 202 5340729 3.94 pg/L 100
11) Pireno 23.61 202 5581133 3.85 pg/L 99
12) (Benzo (a) antraceno 26.47 228 3899953 4.34 pg/L 99
13) Criseno 26.56 228 3753925 4.19 ug/L 100
14) Benzo (b) fluoranteno 28.86 252 2483110 4.17 pug/L 99
15) Benzo (k) fluorantenc 28.91 252 3606666 4.66 ug/L 99
16) Benzo (a) pireno 29.50 252 2198693 2.62 ug/L 98
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31.85 276 1947905 5.62 ug/L £ 73
18) Dibenzo (a,h) antraceno 31.92 278 1321148 4.39 ug/L 95
19) Benzo (ghi) peraleno 32.45 276 1342413 4.52 ug/L @ 89
(#) = qualifier out of range (m) — manual integraticn

0802HN1A.D QUBO1PAT.M Fri Sep 08 11:35:37 2000



Quantitation Report (Not Reviewed)

Data File : D:\SV~JUL\DB802HN1B.D vial: 3

Acq On : 2 Aug 2000 20:11 Cperator: NoraE Diaz
Sample : ESTD NIV 1B PAHS, PREP: 02-AGO-2000. Inst : GCD Plus
Misc : INY 1 pL. Multiplr: 1.00

Sample Amount: 0.00
MS Integration Params: events.e
Quant Time: Sep 8 11:36 2000 Quant Results File: QU801PAT.RES

Quant Method : C:\ARCHIVOS\M...\QO801PAT.M (Chemstation Integrator)
Title 3

Last Update : Thu Sep 07 18:59:14 2000

Response via : Initial Calibration

DataAcq Meth : PAHS020G1

Internal Standards R.T. QIon Response Conc Units Dev(Min)
1) Naftaleno d-8 12,72 136 70600228 50.00 ug/L -0.02
System Monitoring Compounds
2) Nitrobenceno d-5. 11.18 82 50875050 98.46 ug/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Recovery = 98.46%
7) 2,4,6 Tribromofenol 18.75 330 7916233 74.75 pg/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Recovery = 74.75%
Target Compounds Qvalue
3} Naftaleno. 12.76 128 6210100 4.36 ug/L 99
4) Acenaftileno d 16.46 152 6205514 4.33 pg/L 99
5) Acenafteno. 16.90 153 3961322 4.39 ug/L 99
6) Fluoreno 18,09 166 4357800 4.40 uq/L 99
8) Fenantreno 20.31 178 5747689 4.13 ug/L 100
9) Antraceno 20.42 178 5704688 4.21 pg/L 9%
10) Fluorantenco 23.11 202 6133836 4.11 ug/L 99
11) Pireno 23.62 202 6462410 4.08 upg/L 100
12) (Benzo (a) antraceno 26.47 228 4577080 4.64 ug/L 99
13) Criseno 26.56 228 4392954 4.49 ug/L 99
14) Benzo (b) fluoranteno 28.87 252 3033505 4.62 ug/L 99
15) Benzo (k) fluoranteno 28.92 252 4363696 5.07 wg/L 100
16) Benzo (a) pireno 29,51 252 2725802 3.28 ug/L 99
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31.85 276 2406729 6.33 ug/L # 74
18) Dibenzo (a,h) antraceno 31.93 278 1734530 5.22 pg/L 98
19) Benzo (ghi) perileno 32.46 276 1622211 4.94 ug/L 96

- P T - T - - G R R SR e S W S S - -

(#) = qualifier out of range (m)}) = manual integration
080ZHN1B.D QO8O0C1PAT.M Pri Sep 08 11:36:03 2000



Quantitation Report (Not Reviewed)

pata File : D:\SV-JUL\O802HN1C.D vial: 4

Acg ©On : 2 Aug 2000 21:08 Operator: Nora E Diaz
Sanmple : ESTD NIV 1C PAHS, PREP: 02-AGO-2000Q. Inst : GCD Plus
Misc : INY 1 uL. Multiplr: 1.00

Sample Amount: 0.00
MS Integration Params: events.e
Quant Time: Sep 8 11:37 2000 Quant Results File: QO0801PAT.RES
Quant Hethod : C:\ARCHIVOS\M...\QO801PAT.M (Chemstation Integrator)
Title 2
Last Update : Thu Sep 07 18:59:14 2000
Response via : Initial Calibration

DataAcqg Meth PAHS0201
Internal Standards R.T. QIon Response Conc Units Dev(Min)
1) m=ftalenc d-8 12.72 136 72609251 5Q0.00 upg/L ~0.02
System Monitoring Compounds
2) Nitrobenceno d-5. 11.18 82 52709079 99.19 pg/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Recovery = 99.19%
7) 2,4,6 Tribromofenol 18.76 330 81302583 76.23 pg/L 0.00Q
Spiked Amount 100.000 Recovery = 76.23%
Target Compounds Qvalue
3) Naftaleno. 12,76 128 6427782 4 41 ug/L 99
4) Acenaftileno 16.47 152 6325684 4.27 ug/L 99
5) Acenarteno. 16.91 153 3976283 4.23 pug/L 99
6) Fluoreno 18.10 166 4474809 4.39 ug/L 99
8) Fenantreno 20.31 178 5985558 4.21 ug/L 100
9) Antraceno 20.42 178 $759000 4.09 ug/L 99
10) Fluoranteno 23.12 202 6152769 3.95 wug/L 99
11) Pirenc 23.62 202 6528692 3.96 ug/L 99
12) (Benzo (a) antraceno 26,48 228 4391822 4.21 pg/L 100
13) Criseno 26.57 228 4217666 4.03 ug/L 99
14) Benzo (b) fluoranteno 28.87 252 2720432 3.91 ug/L 29
15) Benzo (k) fluoranteno 28.92 252 3967529 4.44 ug/L 100
16) Benzo (a) pireno 29.51 252 2349683 2.20 ug/L 98
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31.86 276 1751323 4.15 ug/L 92
18) Dibenzo (a,h) antraceno 31.93 278 1349134 3.86 ug/L 99
19) Benzo (ghi) perileno 32.46 276 1316227 3.77 pg/L 97

—— T e e e S, W G . i . o i e T e e T T i o i e T S S o T o

(#) — qualifier out of range (m) = manual integration
0802HN1C.D QO801PAT.M Fri Sep 08 11:37:27 2000



Quantitation Report (Not Reviewed)

Data File : D:\SV-JUL\O8GZHN2A.D vial: 5

Acg On : 2 Aug 2000 22:06 Operator: Norma E Diaz
Sample : BSTD NIV 2A PAHS, PREP: 02-AG0O-2000. Inst : GCD Plus
Misc : INY 1 uL. Multiplr: 1.00

Samnple Amount: 0,00
MS Integration Params: events.e

Quant Time: Sep 8 11:41 2000 Quant Results File: QDB801PAT.RES

RQuant Method :
Title :
Last Update : Thu Sep 07 18:59:14 2000
Respanse via : Initial Calibration

C:\ARCHIVQOS\M...\QO801PAT.M (Chemstation Integrator)

DataAcqg Meth PAHS0201
Internal Standards R.T. QIon Response Conc Units Dev(Min)
1) Naftaleno 4d-8 -2.72 136 67738244 50.00 ug/L ~-0.02
System Monitoring Compounds
2) Nitrobenceno d-5. 11.17 82 49534245 99.91 ug/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Recovery =  99.91%
7) 2,4,6 Tribromofenol 18.75 330 9462658 93.13 pg/L Q.00
Spiked Amount 100.000 Recovery = 93.13%
Target Compounds Quvalue
3) Naftaleno. 12.76 128 11094272 10.42 pg/L 100
4) Acenaftilena 16,46 152 11608F59 10.41 pg/L 100
5) Acenafteno. 16.90 153 7380942 10.97 ug/L 97
6) Fluoreno 18.09 166 8084200 10.97 ug/L 100
8) Fenantreno 20.31 178 10810154 10.39 ug/L 100
9) Antraceno 20.42 178 10395175 10.51 pg/L 100
10) Pluoranteno 23.11 202 11535107 10.43 pug/L 100
11) Pireno 23.62 202 11931385 10.42 ug/L 99
12) (Benzo {(a) antraceno 26.47 228 8704811 10.87 ug/L 99
13) Criseno 26.57 228 7955593 10.60 pg/L 100
14) Benzo (b) fluoranteno 28.87 252 95633799 9.68 ug/L 99
15) Benzo (k) fluorantena 28.92 252 7530611 9.34 ug/L 100
16) Benzo (3) pireno 29.51 252 4873589 9.05 ug/L 99
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31.85 276 3129450 8.98 ug/L 98
18) Dibenzo (a,h) antraceno 31.93 278 3019263 9.75 ug/L 100
19) Benzo (ghi) perileno 32.46 276 2940531 9.86 ug/L 91

o — T T . i e o T T S T — T — o ) T — o £ . o T g T

(#) — gualifier out of range (m) = manual integration
OBO2HN2A.D QOBO1PAT.M Fri Sep 08 11:41:14 2000



Quantitation Report (Not Reviewed)

Data File : D:\SV-JUL\OBO02HN2B.D vial: 6

Acq On : 2 Aug 2000 23:03 Operator: NoraE NDjaz
Sample : ESTD NIV 2B PAHS, PREP: 02-AGO0-2000. Inst : GCD Plus
Misc : INY 1 aL. Multiplr: 1.00

Sample Amount: 0.00

MS Integration Params: events.e
Quant Time: Sep 8 11:41 2000 Quant Results File: QOBO1PAT.RES

Quant Method :; (:\ARCHIVOS\M...\QO80lPAT.M (Chemstation Integrator)
Title 2
Last Update : Thu Sep 07 18:59:14 2000
Response via : Initial Calibration

DataAcqg Meth PAHS0201
Internal Standards R.T. QIon Response Conc Units Dev(Min)
1) Naftaleno d-8 12.72 136 70053599 50.00 pg/L  ~0.02
System Monitoring Compounds
2) Nitrobenceno d-5. 11,17 82 50971960 99.42 ug/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Recovery = 99.42%
7) 2.4,6 Tribromofenol 18.75 330 10077716 95.90 ug/L Q.00
Spiked Amount 100.000 Recovery = 35.90%
Target Compounds Qvalue
3) Naftaleno. 12.76 128 11537993 10.5¢ ug/L 100
4) Acenaftileno 16.46 152 12002593 10.41 ug/L 100
5) Acenatteno. 16.91 153 7515343 10.76 pg/L 100
6) Fluoreno 18.09 166 8403093 11.04 pg/L 100
8) Fenantreno 20.31 178 11214600 10.43 ug/L 100
9) Antraceno 20.42 178 10761265 10.52 upg/L 100
10) Fluoranteno 23.12 202 12042873 10.55 pg/L 100
11) Pireno 23.62 202 12482364 10.57 pg/L 100
12) (Benzo (a) antraceno 26.47 228 9423383 11.46 upg/L 99
13) Criseno 26.57 228 8600777 11.18 pg/L 100
14) Benzo (b) fluoranteno 28.8B7 252 6607621 11.09 pg/L 100
15) Benzo (k) fluoranteno 28.92 252 8611541 10.36 ug/L 100
16) Benzo (a) pireno 29.51 252 5693948 10.67 ug/L 100
17) Indena (1,2,3-cd) pireno 31.85 276 3885126 11.00 ug/L 100
18) Dibenzo (a,h) antraceno 31.92 278 3663242 11.49 pg/L 99
19) Benzo (ghi) perileno 32.45% 276 3673991 12.04 ug/L 93

- o~ — e T . i T . . 7 o . . L T 2 e . . o o T . s

#) = qualifier out of range (m) = manual inteqration
0802HN2B.D QO801PAT.M Fri Sep 08 11:41:37 2000



Quantitation Report (Not Reviewed)

Data File : D:\SV=-JUL\OB02HN2C.D Vial: 7

Acq On : 3 Aug 2000 00:01 Operator: Nora E Draz
Sample : ESTD NIV 2C PAHS, PREP: 02-AGO-2000. Inst : GCD Plus
Misc : INY 1 uL. Multiplr. 1.00

Saople Amount: 0.00
MS Integration Params: events.e
Quant Time: Sep 8 11:42 2000 Quant Results File; QO08C1PAT.RES
Quant Method : C:\ARCHIVOS\M...\QO0B01PAT.M (Chemstation Integrator)
Title :
Last Update : Thu Sep 07 18:59:14 2000
Response via : Initial Caljibratijion
DataAcg Meth : PAHSD201

Internal Standards R.T. QIon Response Conc Units Dev(Min)
1) Naftaleno 4-8 12.72 136 70687062 50.00 pg/L -0.02
System Monitoring Compounds
2) Nitrobenceno d-5. 11,27 82 51938204 100.39 pug/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Recovery = 100.39%
7) 2,4,6 Tribromofenol 18.75 330 10282184 96.97 ug/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Recovery - 96.97%
Target Compounds Qvalue
3) Naftaleno. 12.76 128 11582714 10.43 ug/L 100
4) Acenaftileno 16.46 152 121673ES i0.47 pg/L 99
5) Acenafteno. 1€.90 153 7629105 10.84 ug/L 99
6) Fluoreno 18.09 166 8629702 11.28 pg/L 99
8) Fenantreno 20.31 178 11348755 10.47 pg/L 100
9) Antraceno 20.42 178 10962581 10.65 pg/L 100
10) Fluoranteno 23.11 202 11846275 10.22 wpg/L 100
11) Pireno 23.61 202 12505998 10.48 pg/L 99
12) (Benzo (aj antraceno 26.47 228 9369404 11.27 wpg/L 99
13) Criseno 26.56 228 8561075 11.00 pg/L 99
14) Benzo (k) fluoranteno 28.87 252 6237018 10.32 ug/L 99
15) Benzo (k) fluoranteno 28,92 252 8168288 9.72 upug/L 99
16) Benzo (a) pireno 29.50 252 5378757 9.77 ug/L 100
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31.85 276 3607947 10.03 ug/L 100
18) Dibenzo {a,h) antraceno 31.93 278 3496384 10.85 pg/L 97
19) Benzo (ghi) perileno 32.45 276 3434106 11.11 pg/L ¢ 89
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(#) = qualifier out of range (m) = manual integration
0802HN2C.D QOBO1PAT.M Fri Sep 08 11:42:03 2000



Quantitation Report (Not Reviewed)

Data File : D:\SV-JUL\O80O2HN3A.D vial: ¢

Acqg On : 3 Aug 2000 1:58 Operator: NoraE Diaz
Sample : LSTD NIV 33 PAHS, PREP: 02-AGO-2000. Inst : GCD Plus
Misc : INY 1 uL. Multiplr: 1.00

Sample Amount: 0.00
MS Integration Params: events.e

Quant Time: Sep 8 11:44 2000 Quant Results File: QO0801PAT.RES

Quant Method
Title

Last Update Thu Sep 07 18:59:14 2000
Response via Initial Calibration
DataAcqg Meth : PAHS0201

C:\ARCHIVOS\M. . .\QO801PAT.M (Chemstation Integrator)

ve sv se 40

Internal Standards R.T. QIon Response Conc Units Dev(Min)
1) Naftaleno d-8 12.72 136 69440760 50.00 ug/L -0.02
System Monitoring Compounds
2) Nitrobenceno d-5. 1117 82 51511851 101.36 ug/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Recovery = 101.36%
7) 2,4,6 Tribromocfenol 18.75 330 11133542 106.89 ug/L 0.00
Spiked Amount 100.00¢0¢ Recovery = 106.89%
Target Compounds Qvalue
3) Naftaleno. 12.76 128 17438172 17.40 upg/L 100
4) Acenaftileno 16.46 152 18539389 17.37 ug/L 100
%) Acenafteno. 16.90 153 11494535 18.01 ugq/L g9
6) Fluoreno 18.09 166 13016166 18.73 ug/L 99
8) Fenahtreno 20.31 178 17619434 17.93 ug/L 100
9) Antraceno 20.42 178 16671874 18.01 ug L 100
10) Fluoranteno 23.11 202 186172 4 17.83 pug L 100
11) Pireno 23,61 202 19669145 18.45 ug/L 100
12) (Benzo a) antracena 26.47 228 15158185 19.66 pg L 9g
13) Criseno 26,56 228 13689210 19.40 ug/L 100
14) Benzo (b} fluoranteno 28.87 252 10638044 18.50 ug/L 100
15) Benz2oc (k) fluoranteno 28.92 252 13079952 16.03 gg/L 99
16) Benzo (a) pireno 29.50 252 8956113 18.92 ug L 100
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31.84 276 6399588 19.03 ug/L 99
18) Dibenzo (a,h) antraceno 31.92 278 6072526 19.45 ug/L 100
19) Benzo (ghli) perileno 32.45 276 5879526 19.81 ug/L 93
(#) - qualifier out of range (m) = manual integration
O802HN3A.D QOBO1lPAT.M Fri Sep 08 11:44:40 2000



Quantitation Report {(Not Reviewed)

Data File : D:\SV-JUL\0802HN3B.D Vial: 10

Acg On : 3 Aug 2000 2:55 Operator: Nora E. Diaz
Sample ¢ ESTD NIV 3B PAHS, PREP: 02-AGO-2000. Inst : GCD Plus
Misc : INY 1 uL. Multiplr: 1.00

Sanple Amount: 0.00
MS Integration Params: events.e
Quant Time: Sep 8 11:45 2000 Quant Results File: QO801PAT.RES

Quant Method
Title

Last Update
Response via

C:\ARCHEIVOS\M. ..\QO8B0O1PAT.M (Chemstation Integrator)

Thu Sep 07 18:59:14 2000
initial calibration

84 08 49 40 4}

DataAcq Meth : PAHSO0201

Internal Standards R.T. QIon Response Conc Units Dev(Min)
1) Naftaleno d-8 12.72 136 67308254 50.00 ug/L =0.02

Systen Monitoring Compounds
2) Nitrobenceno d-5. 11.18 82 48318434 98.08 ug/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Recovery = 98.08%
7) 2,4,6 Tribromefenol 18.76 330 11079411 109.74 ug/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Recovery = 109.74%

Target Compounds Qvalue
3) Naftaleno. 12.76 128 16239688 16.62 pg/L 2100
4) Acenaftileno 16.47 152 17385802 16.74 pa/L 100
5) Acenafteno. 16.%1 153 10817554 17.41 pug/L 100
6) Fluoreno 18.10 166 12238758 18.09 gg/L 99
8) Fenantreno 20.32 178 16593164 17.35 ug/L 99
9) Antraceno 20.42 178 15536410 17.21 pg/L 100
10) Fluoranteno 23.12 202 17142754 16.82 ug/L 100
11) Pireno 23.62 202 180929139 17.37 pg/L 100
12) (Benzo (a) antraceno 26.48B 228 13517952 -17.96 ug/L 29
13) Criseno 26.57 228 12303588 17.82 pg/L 100
14) Benzo (b) fluoranteno 28.87 252 9087423 16.21 ug/L 100
15) Benzo (k) fluoranteno 28.93 252 11342179 14.31 upg/L 99
16) Benzo (a) pireno ’ 29.51 252 7470258 15.81 pg/L 100
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31.86- 276 4892823 14.77 pg/L 100
18} Dibenzo (a,h) antraceno 31.93 278 4609032 15.16 pg/L 99
19) Benzo (ghi) perileno 32.46 276 4554403 15.71 pg/L 94

(#) = qualifier out of range (m) = manual integration
O0802HN3B.D QOB01PAT.M Fri Sep 08 11:45:18 2000

79



Quantitation Report {Not Reviewed)

Data File : D:\SV-JUL\OBO2HN3C.D vial: 11

Acg On : 3 Aug 2000 3:52 Operator: NoraE Diaz
Sample : ESTD NIV 3C PAHS, PREP: 02=-AGO-2000. Inst : GCD Plus
Misc ¢ INY 1 uL. Multiplr: 1.00

Sample Amount: 0.00
MS Integration Params: events.e
Quant Time: Sep 8 11:45 2000 Quant Results File: QO801PAT.RES
Quant Method : C:\ARCHIVOS\M...\Q0801PAT.M (Chemstation Integrator)
Title :
Last Update : Thu Sep 07 18:59:14 2000
Response via : Initial Calibration

DataAcq Meth : PAHS0201

Internal Standards R.T. QIon Response Conc Units Dev(Min)
1) Naftaleno d-8 12.72 136 74718983 50.00 ug/L  =-0.02

System Monitoring Compounds
2) Nitrobenceno d=-5. 11.18 82 55149756 100.85 ug/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Recovery = 100.85%
7) 2,4,6 Tribromofenol 18.76 330 12403682 110.67 ug/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Recovery = 110.67%

Target Compounds Qvalue
3) RNaftaleno. 12.76 128 18330796 17.00 pg/L 100
4) Acenaftileno 16.47 152 19712718 17.14 pg/L 100
5) aAcenafteno. 16.91 153 12047368 17.47 pg/L 100
6) Fluorenc 18.10 166 13655453 18.20 pg/L 29
8) Fenantreno 20.32 178 18207390 17.23 pg/L 100
9} Antraceno 20,42 178 17350357 17.33 pq/L 29
10) Fluoranteno 23.12 202 19341420 17.13 pg/L 100
11) Pireno 23.62 202 20297748 17.58 pg/L 100
12) (Benzo (a) antraceno 26.48 228 15723778 18.90 pg/L 100
13) Criseno 26.57 228 13892612 18.17 pg/L 100
14) Benzo (b) fluoranteno 28.88 252 10891483 17.56 ug/L 99
15) Benzo (k) fluoranteno 28.93 252 13662450 15.55 ug/L 100
16) Benzo (a) pireno 29.51 252 9106713 17.70 pg/L 100
17) Indeno (1,2,3=-cd) pireno 31.86 276 6355794 17.47 ug/L 99
18) Dibenzo (a,h) antraceno 31.93 278 6209469 18.47 pg/L 100
19) Benzo (ghi} perilenc 32.46 276 5930839 18.54 pg/L 92

- - — - - - e - - - —— ——

(#£) = gqualifier out of range (m) = manual integration
0802HN3C.D QOB801PAT.M Pri Sep 08 11:45:54 2000



Quantitation Report {Not Reviewed)

Data Pile : D:\SV-JUL\O0C802HN4A.D vial: 12

Acqg On : 3 Aug 2000 4:49 Operator: Nora E Diaz

Sample : ESTD NIV 4A PAHS, PREP: 02-AG0-2000. Inst ¢ GCD Plus

Misc : INY 2 uL. Multiplr: 1.00
Sample Amount: 0.00

MS Integration Params: events.e
Quant Time: Sep 8 11:47 2000 Quant Results File: QO0801PAT.RES

Quant Method : C:\ARCHIVOS\M...\QO801PAT.M (Chemstation Integrator)
Title 2
Last Update : Thu Sep 07 18:59:14 2000

¢ Initial Calibration

PAHS0201

Response via
DataAcg Meth

Internal Standards R.T. QIon Response <Conc Units Dev(Min)
1) Naftaleno d-8 12.72 136 72632181 50.0Q ug/L -0.02
System Monitoring Compounds
2) Nitrobenceno d-5. 11.18 82 52544086 98.84 pwg/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Recovery = 98.84%
7) 2,4,6 Tribromofenol 18.76é 330 12921315 118.60 ug/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Recovery = 118.60%
Target Compounds Qvalue
3) Naftaleno. 12.76 128 21661031 21.17 pg/L 100
4) Acenaftileno 16.47 152 23629616 21.62 upug/L 100
5) Acenafteno. 16.21 153 14388664 22.06 pg/L 100
6) Fluoreno 18.10 166 16479301 23.23 pg/L 99
8) Penantreno 20,32 178 21991770 21.86 pg/L 100
5) Antraceno 20.43 178 21133202 22.41 pg/L 100
10) Fluoranteno 23.12 202 23279530 21.80 pg/L 100
11) Pireno 23.62 202 24533305 22.53 ug/L 99
12} (3enzo {2) antracerno 26.48 228 19683313 24.82 ug/L 99
13) Criseno 26.58 228 17588046 24.38 ug/L 100
14) Benzo (b) fluoranteno 2B.88 252 14426892 24.21 wg/L 99
15) Benza (k) fluoranteno 28.93 252 17330899 20.38 ug/L 100
16) Benzo (a) pireno 29.51 252 12102141 25.44 pg/L 100
17) Indeno (1,2,3=cd) pireno 31.86 276 B861485 25,85 ug/L 29
18) Dibenzo (a,h) antraceno 31.93 278 8377948 25.77 pg/L 98
19) Benzo (ghi) perilenc 32.47 276 8124280 26.37 pg/L # 20

————— e s e S o e e

(#) = qualifier out of range (m)

OB02HN4A.D QO801PAT.M

Fri Sep 08 11:47:35 2000

manual integration

———— e



Quantitation Report {Not Reviewed)

Data File : D:\SV-JUL\OS802HN4B.D vial: 13

Acg On : 3 Aug 2000 5:45 Operator: NoraE Diaz
Sanple : ESTD NIV 4B PAHS, PREP: 02-AG0-2000. Inst : GCD Plus
Misc : INY 1 pL. Multiplr: 1.00

Sample Amount: 0.00
MS Integration Params: events.e
Quant Time: Sep 8 11:50 2000 Quant Results FPile: QO0B801PAT.RES

Quant Method C:\ARCHIVOS\M...\QO801PAT.M (Chemstation Integrator)

Title 4

Last Update : Thu Sep 07 18:%9:14 2000

Response via : Initial Calibration

DataAcqg Meth : PAHS0201

Internal Standards R.T. QIon Response Conc Units Dev(Min)
1) Natftalenc d-8 12.72 136 76918342 50.00 ug/L =-0.02

system Monitoring Compounds
2) Nitrobenceno d=-S. 11.18 82 55870081 99.42 ug/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Recovery = 99.42%
7) 2,4,6 Tribromofenol 18.76 330 13166225 114.11 ug/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Racovery = 114.11%

Target Compounds Qvalue
3) Naftaleno. 12.77 128 22930496 21.16 ug/L 100
4) Acenaftileno 16.47 152 24520823 21.53 ug/L 100
5) Acenafteno. 16.91 153 15397919 22.32 pug/L 100
6} Fluoreno 18.10 166 17181955 22.83 ug/L 99
8) Fenantreno 20.32 178 22937911 21.49 pg/L 100
9) Antraceno 20.43 178 21914981 21.89 pg/L 100
10) Fluoranteno 23.12 202 24626944 21.78 ug/L 99
11) Pireno 23.62 202 25557844 22.12 pg/L 100
12) {Benzo {a) antraceno 26.48 228 20063626 23.83 ug/L 99
13) Crisenco 26.58 228 17903956 23.34 ug/L 100
14) Benzo (b) fluoranteno 28.88 252 14276698 22.58 ug/L 100
15) Benzo (k) fluoranteno 28.93 252 17147888 19.03 pgg/L 100
16) Benzo (a) pireno 29.51 252 12033126 23.68 ug/L 100
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31.86 276 8538861 23.15 pg/L 99
18) Dibenzo (a,h) antraceno 31.93 278 7882682 22.86 pg/L 99
19) Benzo {ghi) perileno 32.46 276 7698646 23.53 pg/L 23

(#) = gualifier out of range (m) = manual integration
0802HN4B.D QO8Q1PAT.M Fri Sep 08 11:50:24 2000



pata File
Acq On
Sample
Misc

Quantitation Report (Not Reviewed)

: D:\SV-JUL\OBOZHN4C.D Vial: 14

: 3 Aug 2000 6:43 Operator: Nora E Diaz
: ESTD NIV 4C PAHS, PREP: 02-AG0-2000. Inst : GCD Plus
: INY 1 uL. Multiplr: 1.00

Sample Amount: 0.00

MS Integration Params: events.e
Quant Time: Sep 8 11:51 2000 Quant Results File: QO0BO1PAT.RES

Quant Method : C:\ARCHIVOS\M...\QO801PAT.M (Chemstation Integrator)

Title

Response via

Initial Calibration

Last Update : Thu Sep 07 18:59:14 2000

DataAcqg Meth PAHS0201
Internal Standards R.T. QIon Response Conc Units Dev(Min)
1) Naftaleno d-8 12.72 136 7372001 50.00 ug/L =-0.02
System Monitoring Compounds
2) Nitrobenceno 4-5. 11.18 82 53326094 98.86 pg/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Recovery = 98B.86%
7) 2,4,6 Tribromofenol 18.75 330 12366745 111.86 pg/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Recovery = 111.86%
Target Compounds Qvalue
3) Naftaleno. 12.7¢6 128 22732774 21.99 ug/L 100
4) Acenaftileno 16.47 152 24676653 22.31 pg/L 100
5) Acenafteno. 16.91 153 15072355 22.86 ug/L 99
6) Fluor=zao 18.10 166 17164187 23.91 pg/L a8
8) Fenantreno 20.31 178 22813295 22.40 ug/L 100
9) Antraceno 20.42 178 21518542 22.50 ug/L 100
10) Fluoranteno 23.12 202 23985274 22.18 jug/L 100
11) Pireno 23.62 202 25044042 22.68 pg/L 100
12) (Benzo (a) antraceno 26.48 228 19291888 23.92 ug/L 100
13) Criseno 26.57 228 17192732 23.40 pg/L 100
14} Benzo {b) fluoranteno 28.87 252 13310231 21.94 ug/L 99
15) Benzo (k) fluorantenc 28.92 252 15961736 18.47 ug/L 99
16) Benzo (a) pireno 29.51 252 11047532 22.55% pug/L 99
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31.85 276 7700763 21.72 ug/L 100
18) Dibenzo (a,h) antraceno 31.92 278 7174077 21.69 pg/L 98
19) Benzo (ghi) perileno 32.45 276 7052583 22.47 ug/L 92

- et -

- - —— - - - —— - — - — - W =~ -

(#) = gqualifier out of range (m) = manual integration
0802HNAC.D QO801PAT.M Fri Sep 08 11:51:05 2000



Quantitation Report (Not Reviewed)

Data File : D:\SV-JUL\O802HN5A.D Vvial: 16

Acq On : 7 Aug 2000 8:37 Operator: Nom £. Duaz
Sample : ESTD NIV SA PAHS, PREP: 02-AG0O-2000. Inst ¢ GCD Plus
Hisc : INY 1 uL. Multiplr: 1.00

Sample Amount: 0.00
MS Integration Params: events.e

Quant Time: Sep &8 11:52 2000 Quant Results File: QO801PAT.RES
Quant Method : C:\ARCHIVOS\N...\QOB01PAT.M {(Chemstation Integrator)
Title :
Last Update : Thu Sep 07 18:59:14 2000
Response via : Initial calibration
DataAcqg Meth : PAHS0201
Internal Standards R.T. QIon Response Conc Units Dev(Min)
1) Naftaleno 4d-8 12.73 136 53985105 50.00 ug/L -0.01
System Monitoring Compounds
2) Nitrobenceno d-5. 11.18 82 40837575 103.36 pg/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Recovery = 103.36%
7) 2,4,6 Tribromofenol 18.76 230 8944540 110.46 ug/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Recovery = 110.46%
Target Compounds Qvalue
3) Naftaleno. 12.76 128 18337983 24.48 ug/L 100
4) Acenaftileno 16.47 152 19396873 24.10 ug/L 100
5) Acenaftenco. 16.91 153 12084196 25.26 pa/L 99
6) Fluoreno 18.10 166 13679774 26.25 ug/L 99
8) Fenantreno 20.32 178 18479532 25.03 ug/L 100
9) Antraceno 20.43 178 17315328 24.99 ug/L 100
10) Fluoranteno 23.12 202 19382588 24.72 ug/L 100
11) Pireno 23.62 202 20373250 25.50 pg/L 160
12) (Benzo (a) antraceno 26.48 228 16336548 27.92 ug/L 99
13) Criseno 26.58 228 14246081 26.78 pg/L 100
14) Benzo (b) fluoranteno 28.88 252 11670338 26.42 pg/L 99
15) Benzo (k) fluoranteno 28.93 252 13755694 21.79 ug/L 100
16) Benzo (a) pireno 29.51 252 9698271 27.70 pg/L 100
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31.86 276 7239033 28.20 ug/L 100
18) Dibenzo (a,h) antraceno 31.93 278 6840741 28.35 ug/L 99
19) Benzo (ghi) perileno 32.47 276 6466217 28.28 ug/L 99

- ——— - ——— —— - - —— ——

(#) = qualifier out of range (m) = manual integration
0802HN5A.D QOB01PAT.M Fri Sep 08 11:52:14 2000



Quantitation Report (Not Reviewed)

Data File : D:\SV-JUL\0OB02HNSB.D Vial: 17

Acq On : 3 Aug 2000 9:34 Operator: NomaE. Diaz
Sample : ESTD NIV 5B PAHS, PREP: 02-AG0-2000, Inst : GCD Plus
Misc : INY 1 pL. Multiplr: 1.00

Sample Amount: 0.00
MS Integration Params: events.e
Quant Time: Sep 8 11:52 2000 Quant Results File: QOB01PAT.RES

Quant Method
Title

Last Update

Response via

C:\ARCHIVOS\M. ..\Q0801PAT.M (Chemstation Integrator)

e

Thu Sep 07 18:59:14 2000
Initial Calibration

84 we #¢ a0

DataAcqg Meth PAHS0201

Internal Standards R.T. QIon Response Conc Units Dev(Min)
1) Naftaleno d-8 12.72 136 60609328 $0.00 pg/L -D0,02

System Monitoring Compounds
2) Nitrobenceno 4-5. 11.18 82 44831784 101.07 ug/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Recovery = 101.07%
7) 2,4,6 Tribromofenol 18.75 330 9510687 104.61 pug/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Recovery = 104.61%

Target Compounds Qvalue
3) Naftaleno. 12.77 128 20903106 24.90 ug/L 99
4) Acenaftileno 16.47 152 22178212 24.58 pg/L 100
5) Acenafteno. 16.91 153 13347683 24.81 ug/L 100
6) Pluoreno 18.10 166 14878601 25.35 ug/L 98
8) Fenantreno 20.32 178 20058384 24.12 u#q9/L 100
9} Antraceno 20.42 178 18777383 24.05 ug/L 100
10) Fluoranteno 23.12 202 20664450 23.35 pug/L 99
11) Pireno 23.62 202 21521717 22.83 pg/L 100
12) (Benzo (a) antraceno 26.48 228 16916328 25.62 pg/L 100
13) Criseno 26.58 228 14908857 24.80 pg/L 100
14) Benzo (b) fluorantena 28.88 252 11848743 23.82 ug/L 99
15) Benzo (k) fluoranteno 28.93 252 13994247 19.72 ug/L 99
16) Benzo (a) pireno 29.51 252 9784393 24.54 ug/L 100
17) Indeno (1,2,3-cd) pirenc 31.86 276 7069444 24.38 pg/L 100
18) Dibenzo (a.,h) antraceno 31.93 278 6536593 24.07 ug/L 99
19) Benzc (ghi) perileno 32.46 276 6377698 24.77 ug/L 100

- ——— - - e - - - - - e - - am o - o - ——— - - -

(#) = gqualifier out of range (m) = panual integration
0802HNSB.D QOS01PAT.M Fri Sep 08 11:52:48 2000

L



Quantitation Report (Not Reviewed)

Data File : D:\SV-JUL\0802HNSC.D vial: 18

Acq On : 3 Aug 2000 10:35 Operator: Nora E Diaz
Sample ¢ ESTD NIV SC PAHS, PREP: 02-AGO-2000. Inst ¢ GCD Plus
Misc : INY 1 L. Multiplr: 1.00

Sample Amount: 0.00

MS Integration Params: events.e

Quant Time: Sep 8 11:53 2000 Quant Results File: QO08N1PAT.RES
Quant Method : C:\ARCHIVOS\M...\QO0801PAT.M (Chemstation Integrator)
Title :

Last Update : Thu Sep 07 18:59:14 2000
Response via : Initial Calibration

DataAcqg Meth : PAHS0201

Internal Standarxds R.T. QIon Response Conc Units Dev(Min)
1) Naftaleno ad-8 12.72 136 62008423 50.00 ug/L -0.02

System Monitoring Compounds
2) Nitrobenceno d=5. 11.18 82 46363743 102.16 pg/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Recovery = 102.1l6%
7) 2,4,6 Tribromofenol 18.75 330 9990148 107.41 ug/L 0.00
Spiked Amount 100.000 Recovery = 107.41%

Target Compounds Qualue
3) Naftalena. 12.76 128 21416910 24.94 pg/L 100
4) Acenaftileno 16.47 152 22843189 24.76 pg/L 100
$) Acenafteno. 16.91 153 14045265 25.59 ug/L 100
é) Flucreno 18.10 166 15614228 26.07 pg/L 100
8) Fenantreno 20.32 178 20789520 24.46 pg/L 100
9) Antraceno 20.42 178 19600302 24.59 pg/L 100
10) Fluorantenc 23.12 202 21775907 24.13 pg/L 100
11) Pireno 23.62 202 22144389 23.98 pg/L 100
12) (Benzo (a) antraceno 26.48 228 17411642 25.78 pg/L 100
13) Criseno 26.57 228 15465384 25.18 ug/L 100
14) Benzo (b) fluoranteno 28.87 252 1219517% 23.97 ug/L 100
15) Benzo (k) fluoranteno 28.93 252 14515325 19.99 ug/L 100
16) Benzo (a) pireno 29.51 252 10035432 24.61 ug/L 100
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31.8% 276 7121811 23.99 ug/L 100
18) Ribenzo (a,h) antraceno 31.92 278 6596585 23.74 pg/L 100
19) Benzo (ghi) perileno 32.45 276 6250472 23.70 pg/L 160

o —— o i s e S e T e W i o

—— T e e . e e S T e . S —

{(#) = qualifier out of range (m) = manual integration
O0802HNSC.D QO801PAT.HM Fri Sep 08 11:53:13 2000



Cromatograma 16 PAHs Nivel 5 de concentracion, curva A

APENDICE C

ESPECTROS DE MASAS

Contenido

ESPECTROS DE MASAS
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Library Search Report

Data File : D:\SV-JUL\0802HN5A.D Vial: 16

Acg On : 3 Aug 2000 8:37 Operator: Nora E. Diaz
Sample ¢ ESTD NIV SA PAHS, PREP: 02-AG0O-2000. Inst : GCD Plus
Misc 3 INY 1 uL. Multiplr: 1.00

Sample Amount: 0.00
MS Integration Params: events.e

Method s C:\ARCHIVOS\HETODOS\SEHIVéLATILES\QOBOlPAT.M (Chemstation Inte
Title s
TIC OBOZHNSAD
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0802HNSA.D QOSO1PAT.M Sat Jan 03 15:15:52 1998 Page 1
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Library Search Report - Chemstation Integrator

Unknown Spectrum based on Apex minus start of peak
Rbundance

Scan 70 (6.662 min). OBIZHNSAD (-) m/z 91.00 100.00%1
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The 3 best hits from each library. Ref# CAS? Qual
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C:\DATABASE\WILEY275.L

1 Benzene, ethyl- (CAS) $$ EB $$ Ethy

2 ETHYL BENZENE
3 ETHYLBENZENE

0802HN5A.D Q08Q1PAT .M

Sat Jan 03 15:15:54 1998
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Library search Report - Chemstation Integrator

Unknown_ Spectrum based on Apex minus start of peak
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r/z=> 20 25 30 3 40 45 50 S5 60 65 70 75 £0_85 90 95 100105110115
Aoundance m'm1w(wyﬂmx%smxm
| 660 B8O 700 720
S 106 m/z 77.00 12.75%
» 51 &5 a l
ok N\ ZF .L46.5160|72h196598\].
rrprrrrprbr e e e e Hprery e
vz 202530swamsmesmmgsmss1m1wﬁ1os1s
Rbundance #9649; Benzene, 1 2-dimethyl- (CAS) 53 o-Xylene 33 o-Xyial
E 660 680 700 7.0
m/2 51.05 11.717
5000
51 77 '
&5
Oberrprrreprerrprre f’..,..;!!:.,.. prebrbrerpreere .‘.L Sa— ‘ e
mnfz—> 20253036404550556065707530859095!00105110115 660 680 700 7.0
Peak Number: 2 at 6.85 min Area: 3754518 Area % 0.43

The 3 best hits from each library.

D 0 - D G D — D S D . A o -

C:\DATABASE\WILEY275.L
1 Benzeéne, 1,4~-dimethyl- (CAS) $§ p-X
2 Benzene, 1,3-dimethyl- (CAS) $$ m-X

3 Benzene,

0802HNSA.D QOSOLPAT.M

1,2-dimethyl~ (CAS) $5 o-X

Ref# CAS{ Qual
8686 000106-42-3 97
8657 000108-38-3 97
8649 00D0095-47=6 97
Sat Jan 03 15:15:54 1998 Page 3



Library Search Report - Chemstation Integrator

Unknown Spectrum based on Apex minus start of peak

rwu-ea Scan 579 (11.185 men) OBOAINGAD (3 mn/z 82.10 100. 001
128
5000 54
P L i 1080 9100 1120 1140 11.60
M | 12
(S| e i | SRS (e D - o m/z 128.05 57.72
nz—> 10 20 30 40 50 60 70 80 SO 100170 120130140150160170180190200210
Pbundance #16109 Nerobergens-d5
)
54
5000 =
[ 1080 1100 1120 1140 1160
2 oo 7 o J m/z 54.05 49.4¢
Y | .l Az
prerpretprrrtirertHe e T
miz—> _ 10 2D 30 40 SO 60 70 80 90 soov-mzomumsot_, 170180 190200210
Bourtance #16110; Naroberzene-&5
82 1
10.80 1100 1120 1140 1160 |
5000 T m/z 52.05 16.60%
%8
42 ’ il 112
O“rrrrrepreesy T‘T“""I'L M Esdasda fr"_LI' 41" b e ek | v17{ 3 “*T‘m-“"!l'"
mz=>_ 10 20 30 40 50 60 70 80 90 .mno‘mmmmwmmaommozw
#16716. Berzone-&-. ndro- $$ Nisoberzene-d5 —ry e
® 1080 11.00 1120 1140 1160
n/z 70,10 13.88
5000
boges <
~> 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100110120130140150160170180190200210 | 1080 1100 11.20_11.40 11.60

Peak Number: 3 at 11.18 min Area: 125673656 Area % 14.32
The 3 best hits from each library. Reff CAS# Qual
C:\DATABASE\WILEY275.L1L

1 Nitrobenzene-d5 16109 000000=-00~0 97
2 Nitrobenzene-4ds 16110 000000-00-0 a1
3 Benzene-d5-, nitro~ $5 Nitrobenzene 16116 004165-60~0 87

0802HN5A.D QO801PAT.M Sat Jan 03 15:15:56 1998 Page 4
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Library Search Report - Chemstation Integrator

Unhnown Spectrum based on Apex minus start of peak
Scan 752 (12723 man) 0BO2HNSAD (-} w/2z 136.05 100.0021

1240 1260 12680 {300

m/z 137,10 11.74%
MfZ=> 10 20 30 40 SO €0 70 80 90 100 110 320 430 140

Abundance #19926° Naphttalena-¢8 $$ Naphthalene-d8- $3 Octadeutenona i
1
S000
| 1240 1260 280 1300 |
. m/z 134.10 11.30ﬁ
omzaﬂ““”mm 118

mz—> 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140
#24218: 1{3-METHYL-2- PYRAZINYL)-1-ETHANONE is
1

1240 1260 1280 1300 _
m/z 108.10 9.71%

108
79 86 121 |
T
mz—> .o 20 30 4D S50 60 70 80 90 100 A0 120 130 140
150935 Incene (CAS) $$ ino $S HXR 35 Seffer $$ Alorel $8

176 1240 1260 1280 1300
m/2 54.05 7.43%

z—> 10 20 30 40 S0 60 70 BO S0 1CO_110_120 430 140 1240 1260 1280 1300
Peak Number: 4 at 12.72 min Area; 164560223 Area % 18.75
The 3 best hits from each library. Reff cast Qual

W W — Y — G P A W . e P W -

C:\DATABASE\WILEY275.L

1 Naphthalene-d8 $$ Naphthalene-ds- $ 19926 001146~-65-2 93

2 1=(3-METHYL~-2-PYRAZINYL)~1-ETHANONE 24218 000000~-00-0 5Q

3 Inosine (CAS) $% Ino $$ HXR $$ Self 150939 000058-63~-9 50
0B02HNSA.D QOBO01PAT.M Sat Jan 03 15:15:57 1998 Page 5
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Library Search Report - Chemstation Integrator

Unknown Spectrum based on Apex minus start of peak
Rbundance Scan 1174 (16 473 min) (BOHNSAD (} m/z 152.05 100. ecﬁ

1

-

7 1620 1640 1660 16.80

L=<} 13 |
Ohrri 2 T vt e e 1RO 136 146 m/z 151.05 19.36
> 30 40 S0 60 7080 90 400 110 120 130 140 180 160

Nudnm £38575. Acenaghtiylene (CAS) 53 Acenaphihalens $$

H

1620 1640 1660 " 80
m/z 150.00 13.471

mz—> 30D 4 50 & 70 5 S0 100 110 120 130 140 150 180

Mbundance #38571 Bphanytens (CAS) $3 1.1 Bphenylens (CAS) $3 Dgh
* A
1620 1640 1660 1680
5600 m/z 153.05 13.04%
ol % 8 g7 % g1 B
nfz-> 30 40 S0 60 70 80 S0 100 110 120 130 140 150 160
Abuncance 835633: SODIDEUTERO PYRAZOLNA\.QCYCLOOCTANE
1 1620 1640 1660 1680

m/z 76.05 9.47%

o8&

> 30 4 50 60 70 80 S0 100 110 120 3130 140 150 160 1620 1640 1660 1680
Peak Number: 5 at 16.47 min Area: 39636602 Area % 4.52
The 3 best hits from each library. Ref{ CASE Qual
C:\DATABASE\WILEY275.L

1 Acenaphthylene (CAS) $$ Acenaphthal 38575 000208-96~8 93
2 Biphenylene (CAS) $$ 1,1’-Biphenyle 38571 000259~79-0 91
3 9-9=DIDEUTERO PYRAZOLYL(4,b5)CYCLOOC 35633 056248-02-3 64

08Q02HN5A.D QO801PAT.M Sat Jan 03 15:15:59 1998 Page 6



Library Search Report -~ Chemstation Integrator

Unknown Spectrum based on Apex minus start of peak
[Abundance smizzarsmsm):mn(-) m/z 153.00 100.00%

1660 1680 1700 1720
m/z 154.05 93.99

0!
E:;;“Ao €080 100 120 140 360 180 200 220 240 260 280 300 30
0577 Acenapithere |
1

5000 T T YT
| 1660 1680 1700 1720
76 m/z 152.05 46.15
o 51 126
kv —> 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 X
umgacewmnma
1
]* T ‘F‘Ak oy YT i
1660 1680 1700 17.20
5000+ m/z 76.05 20.52%]
76 }
ol3751 , | 98 126 i
miz—> 40 60 80 100 120 140 360 130 200 220 240 260 260 300 320 f
Pbundance #40875 1,8-DINYDRO-ASINDACENE $$ as-indacene, 1 8-dieydo »
154 1660 1680 1700 17.20
m/z 151,00 17.56
5000 % i
N 12 126449
miz—> 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 2650 280 300 320 1660 1680 17.00 1720
Peak Number: 6 at 16.91 min Area: 44875282 Area % 5.11
The 3 best hits from each library. Ref ¢ CAS# Qual
C:\DATABASE\WILEY275.L
1 Acenaphthens 40977 000083-32-9 95
2 ACENAPHTHENE 40983 030000-~-00-0 Bl
3 1,8~DIHYDRO~AS-INDACENE $$ as-Indac 40975 018837-46-2 81

OB0O2HNSA.D CQOBOLlPAT.M Sat Jan 03 15:16:00 1998 Page 7



Library Search Report - Chemstation Integrator

Unknown Spectrum based on Apex minus start of peak
[Abindance Scan 1367 (18.100 man): DBOZHNSAD (-} . m/z 166.00 100.009

ey T YT

17.80 1800 1820 1840
w/Zz 165.05 90.48

iz 20 3 40 S0 60 70 80 90 100 11D 12D 130 140 150 160 37D
poundance ﬂh&uSHFumwwGIQSSHmnuusDuuwhwmwuu1

1780 1800 1870 1840 _
®/z 163.00 14.49%

L £ ® 106115 15 B 15
nfz—> 20 30 40 S0 €0 70 o0 S0 100 110 120 130 140 150 160 170
Adbundancs #50519; 1 3-Beruodinmie-S-carboxyic acd 33 Pparonyic a
1
N et = —r
1780 _tBO00 1820 1840
5000 m/z 167.05 13.32
o 148
23 118
40 779

o

> 20 3 40 S0 63 70 %0 90 400 110 120 130 140 150 160 170
#96018° SH-Fluorene-S-carboxy: acad 38 S-Fluorenecarbouyl

1 1780 1800 1820 1840 |
m/z 164.05 12.66

- 2) 30 40 S50 60 72 80 S0 100 110 120 130 140 150 460 170 17.80_16.00 1820 1840

Peak Number: 7 at 18.10 min Area: 42197664 Area ¥ 4.31
The 3 best hits from each library. Ref? cas# Qual

-t — - - — - S ) —— D = G D Y = A W - G . G e S S S e

C:\DATABASE\WILEY275.L

1 9H-Fluorene (CAS) $3 Fluorene $$ Di 51804 000086=73-7 95
2 1,3-Benzodioxole-5-carboxylic acid 50519 000094-53-1 50
3 9H-Fluorene-9-carboxylic acid $5 9- 96018 001989-33-9 46

0802HNSA.D QOB01PAT.M Sat Jan 03 15:16:02 1998 Page 8



Library Search Report - Chemstation Integrator

Unknown Spectrum based on Apex minus start of peak
b srviance Scan 1430 (18749 men) 0BAHNSAD () m/2 329.70 100.00%

-

1840 1860 1880 1900
m/2 331.75 96,B0¥

vz 2D 40 60 B0 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 |
F1ITT28 2.4,6-Trivomo-phand

-

1840 1860 IE._.4 1800

i 143 I/z 62.05  40.67§
o .
Wz-> 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 200 00 D 40
Rbundance 197723 S-Metriyt-2.4, 6tmbomopyTImidine
T ! IS | 1 o
1840 1860 1880 19.00
5000 w/z 327.70 33.83%

> 20 40 60 B0 10C 120 140 150 180 200 290 240 260 280 300 320 340
157727 Phenal, 24 6-4rbromo- (CAS) $3 Bromol $§ 2,467 0

8

1840 1860 4880 1900
w/2 333.75 31.53%Y

mz-> 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 250 2680 300 320 340{ 1840 1880 1880 1800

Peak Number: 8 at 18.75 min Area: 62691151 Area & 7.14

The 3 best hits from each library. Ref# CAS# Qual

- - - - anan - - - - -

C:\DATABASE\WILEY27S.L

1 2,4,6-Tribromo-phencl 197728 000000-0Q0~0 97
2 S-Methyl-2,4,6-tribomopyrimidine 197723 064188-81-4 91
3 Phenol, 2,4,6~tribromo~ (CAS) $$ Br 197727 000118=-79-6 83

0802HNSA.D QOBO1PAT.M Sat Jan 03 15:16:03 1998 Page 9



Library Search Report - Chemstation Integrator

Unknown Spoctrum based on Apex minus start of peak

Scan 1606 (20316 mn) OB2HNSAD (-) vin m/2 178.05 100.00%
S000
S
— 76 8 152 2000 2020 2040 2060
ol ? 51 98 111126 13 163 m/z 176.00 18.25%
niz—> 10 20 30 40 50 60 70 80 S0 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190
Abundance #63062 Phenanthrene (CAS) $$ Phenanthren $$ Phenanthnn §$
118
5000

2000 mm 240 206
m/z 179.05 15.51§

7% 89 152
o! 29 40 50 & ! 98 110 126 139 |I 163 M
miz—> 1D 20 30 40 50 70 80 SO0 100 110 120 130 140 150 160 170 180 150

Abundance #63041: Antivacens (CAS) 5 Anthvacn $$ Green Ol 33 Paren
178

z)co 2020 2040 2060 _
s000! m/2 177.05 10 58%

7% &9
A - ,93111126139’,‘?1@“
miz—> 10 20 30 40 SG 60 70 80 5O 100 110 120 130 140 15C 160 170 185 190 | &
63077, bercialpasene. | —— b M
2000 2020 2040 2060

m/2z 152.05 9.449Y

76 gy 152
27 39 51 & 113 126 139

07
miz—> 10 20 30 40 S0 60 70 80 SO 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 2000 2020 2040 2060

Peak Number: 9 at 20.32 min Area: 43004950 Area % 4.90
The 3 best hlts from each library. Reff Cast Qual

————— - - -—— - -

C:\DATABASE\WILEY275.L

1 Phenanthrene (CAS) $$ Phenanthren $ 63062 000085-01-8 96
2 Anthracene (CAS) $$ Anthracin $$ Gr 63041 000120-12-7 96
3 benz[a}azulene 63077 000900-00-0 93

0802HNS5A.D QOBO1PAT.M Sat Jan 03 15:16:04 1998 Page 10




Unknown

Library Search Report - Chemstation Integrator

Spectrum based on Apex minus start of peak

Abundance Scan 1618 (20 423 awn) 08QZHNSAD ()
1
S000:
ol B 8 P auz R %
mi—> 20 40 80 €0 00 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320
Ahirdance

263040 Anthracane (CAS) $$ Artheace $§ Geeen O $5 Paran
1

20 40 60 80 100 120 140 160 190 200 220 240 260 280 300 320

$63064. Phananthrens (CAS) $3 Phenanthren $$ Phenanthon $$
1

m/z 178.05 100. 0

zn.zo 2040 2060 2080
~ 18.119

m&meEm‘E
m/z 179.05 33%

I

-~ T

200 2020 2040 2080 zoao

7%
% 51 o 12 37

n/z 177.05 T 9.34%

i

o‘ 1 Y ‘
Ln_a Z._ 40 ©0_ 20 10D 120 140 150 180 200 220 240 260 260 300 320
pbundance #53026: Benzens, 1.1'-(1,2-ethynediyfites- (CAS) $$ Tolan § R
1 2000 2020 2040 2060 2080
m/2 89 05 9.1s
50004
o285t T am 12 182
me-> 20 40 60 &0 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 |2000 2020 2040 2060 2080
Peak Number: 10 at 20.42 min Avrea: 39170695 Area % 4.46
The 3 best hits from each library. Ref ¢ CAS§ Qual
C:\DATABASE\WILEY275.L
1 Anthracene (CAs) $$ Anthracin $$ Gr 63040 000120-12-7 96
2 Phenanthrene (CAS)Y $S$S Phenanthren $ 63064 000085-01-8 96
3 Benzene, 1,1°‘-(1,2-athynediyl)bis-~ 63026 000501-65-5 93
0B802HNSA.D QOBO01PAT.M Sat Jan 03 15:16:05 1998 Page 11



Library Search Report = Chemstation Integrator

Unknown Spectrum based on Apex minus start of peak

Abundance Scan 1922 (23.124 mn): GBGZHNSA D ()
202
|
S000 t
g W
i 39 S0 & 75 141122 135 190 163 174 157

10 20 30 40 SO 80 70 80 90 100110120130140 150166170150 190200210

m/z 202.05 100.05ﬁ

2280 BN B0 2340

m/z 200.00 19.63

#37342 Flucranthene {CAS) $$ 1 2-BENZACENAPTHENE $3$ FLUORA
22

280 2300 320 2340

m/z 203.05 17.57%

14 77 2 50 6 75 8 10,44 126437 150 162 174 457

1107 A

Peak Number: 11 at 23.12 min Area:

The 3 best hits from each library.

R o G D D o D O > S G W O S G w— T 4 W WS A e Ol O T Sy S A e S B e S

C:\DATABASE\WILEY275.L
1} Fluoranthene (CAS) $$ 1,2-BENZACENA
2 Pyrene (CAS) $$ .beta.-Pyrene $$ Be
3 Benzene, 1,1’-(1,3=-butadiyne-1,4-di

0802HN5A.D QO80C1PAT.M

L)

280 2300 2320 7340
m/z 201.00 14.26

2280 200 2320 2340

S090
es 10
o 7 B0 & 7B 111122 135 150 163 174 187
nfz—> 10 20 30 40 SO 60 70 80 $0 100110120130 140 150160170180190200210
87361 Pyrena (CAS) $S bata-Pyrene §3 Bergojdeljphenanth
a2
!
5000 |
|
101 i
o & ST 71 By (13 128137 150 162174 g7
Wﬂr"wwwm
miz-> 10 20 30 40 50 S0 70 80 9C 1001101201301 40150160170 180 180200210
Abundarce ¥87354 Berzene, 1,1Y1,3-butadiyne-1.4-dyf}bus- (CAS) $S
S000

m/z 101.05 11.83

1D 20 30 40 50 60 70 80 90 1001.0120130140150 160170180 130200210

Sat Jan 03 15:16:07 1998

2280 2300 2520 2340

24344266 Area % 5.05

Ref# CAS# Qual
87342 000206-44-0 98
87361 000129-00~0 96
87354 000886-66-8 68

Page 12



Library Search Report - Chemstation Integrator

Unknown Spectrum based on Apex minus start of peak
fbunaance Scan 1978 (23622 ey, 0B2HNSAG () m/z 202.00 100,009

-

20 2340 2360 2380 2400
m/z 200.00 19.52%

M0 122 134 150 163 174 @7
mz—> 720 30 40 S0 60 7D B0 S0 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210

Rbundance #8762 Pyrone (CAS) $$ bete.-Pyrene $3 Bareoidelphernanth

-

2320 340 0 2380 24.00

101 a/z 203.05 17.63
110 122 133 150 153 174

o.
iz 20 30 40 50 60 70 80 90 100110120130140 150 160 170180130 200210
Pbundance $87251° Fiuoranthene (CAS) $3 1 2-BENZACENAPTHENE $$ FLUORA

101
88 '
o 51 8 75 14 122 150 174
| T o T o
Inz-> 20 30 40 50 60 70 60 90 100310120 130140 150 160 170 180150200 210 _
Abundance #87371: ndena(Z.1-alindene $$ 1,24 5-dberzopontaiene $3

2320 2340 2360 2380 2400
m/2z 101.05 14,50

101

-

ol
z-> 20 30 40 50_60 70 80 90 100110120330140150160170160150200210 | 2320 2340 Z360 23.80 24 00

Peak Number: 12 at 23.62 min Area: 46557313 Area % 5.30

The 3 best hits from each library. Ref# Cas{ Qual

C:\DATABASE\WILEY275.L

1 Pyrene (CAS) $$ .beta.-Pyrene $$ Be 87362 000129-00-0 96
2 Fluoranthene (CAS) $$ 1,2-BENZACENA 87351 000206-44~0 94
3 indeno({2,1-a]indene $$ 1,2:4,5-dibe 87371 000248-58-8 59

0802HNSA.D QO801PAT.M Sat Jan 03 15:16:08 1998 Page 13

fOr



Library Search Report - Chemstation Integrator

Unknown Spectrum based on Apex minus start of peak
Fndance Scan 2300 (26 483 ma) OBAZHNSAD () w/z 228.05 100,009

L

- 2620 2640 2660 2680
283 6 75 88 126 139150 16317¢ 187 200 213 m/z 226.00 25.47

vz—> 20 40 60 80 100 120 140 460 180 200 20
Abundance #11476%° Cixysens (CAS) 55 Berzolajphananthrens $$ 1.2-Bercp
28
SOOMH

| 2620 2540 zseo 2680
n/z 229 19.95¢%

114

114

101

51 63 75 68 126 139150 163174 187 202213

/) :
mz-> 20 40 63 80 100 120 140 480 180 200 20
Aburdance #114751. Bercisjenthracene (CAS) $$ 1.2-Benzanttwacene $3 Be

28
‘ 253) 25!0 ‘2533 26 80
5000/ m/z 114.05 11.67
|
o 114
88

o .§ 5 68 75 " 5 u5r§1&)w3ﬂm151znou u
nz=> 20 40 60 B0 _ 100 120 1&} 1&: 41) 200 zn L¥
Bbundanos 114774 Topheryiene (CAS) $% lsochrysens $$ Berzo{liohenan .

W | 2620 %40 2660 2680
m/z 113.05 10.909

000
l
ol 2739 51 63 75 88 101 j 123 139150 163174 187 20 213 \/
i & 2 T
vz-> 20 40 S0 80 100 120 140 160 180 200 20 26.20 2640 2660 26.80
Peak Number: 13 at 26.48 min Area: 40243908 Area % 4.%9
The 3 best hits from each library. Ref# CASE Qual

- e - - D T . D e S et D e g S D e o S G G5 G D A o o S S W

C:\DATABASE\WILEY275.L

1 Chrysene (CAS) $$ Benzof{a)phenanthr 114766 000218-01-9 98
2 Benz([alanthracene (CAS) $$ 1,2-Benz 114751 000056~-55~3 97
3 Triphenylene (CAS) $$ Isochrysene $ 114774 000217-59-4 97

GB802HNS5A.D QOBOLlPAT.HM Sat Jan 03 15:16:09 1998 Page 14



Library Search Report - Chemstation Integrator

Unknown Spectrum based on Apex minus start of peak

m/z 228.05 100.009

| 2620 26540 2660 2680 7700
m/z 226.00  28. 49%1

| 2620 2640 2560 2680 2700
m/z 229,05 19.73¥Y

2620 2640 X6 2680 2700
m/z 113.05 13.38%

jpbundance Scan 2310 (26.572 mn) DBOZHNSA D ()
5000
ol 150 174167200213
—> 20 40 6D 50 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280
#114753 Benzjajanthracens (CAS) $$ 1.2-Barzanthvacene $5 B¢
5000
2B spE75 150 1741872%
L*z 0"'1'""‘—!"'"—""
> 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280
Abundance #114774 Trphenylene {CAS) $$ tsochrysene $§ Barzofliphenan
{
[ so00
113
L2739 52 74 87100 } 137150 1741872213
mz—> 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 260
#11476%. Chrysene (CAS) $3 Beraofaphenerthrens $5 1 2-Bergp
5000
107 114
. 50 63 75 88 135 150 174187 202244
mz> 20 40 60 80 100 120 140 160 1BD 200 220 240 260 280

| 2620 2640 2660 2580 2700
m/z 227.00 11.67%

%) 2540 2660 2680 2700{

Peak Number:; 14 at 26.57 min Area:

The 3 best hits from each library.

C:\DATABASE\WILEY275.L

1 Benz{ajanthracene (CAS) $$ 1,2-Benz
2 Triphenylene (CAS) $$ Isochrysene §
3 Chrysene (CAS) $$ Benzo[a)phenanthr

0802HNS5A.D QO801PAT.M Sat Jan 03 15:1

- ———— o

37044781 Area % 4.22

Reff cas# Qual
114753 000056-55-3 98
114774 000217-59~-4 98
114766 000218-01-9 98
6:10 1998
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Library Search Report - Chemstation Integrator

Unknown Spectrum based on Apex minus start of peak

Abundance Scan 2568 (28,875 man) DBAZHNSALD (-) m/z 252.00 100.00‘%
50004
113’28 2860 2880 2900 2920
0 120 ! ®/z 252.95 21.889
rmomwe)eommmmm_@zmzwzenm
Ph.ndau #137655 Benzolkfluoranthene (CAS) $3 Dibenzofb gdfiuonene

260 2880 mw pot .}
m/z 250,00  21.29%

11
—>_ 20 40 60 80 100 120 140 160 180_200 220 240 260 280_|
C137649WW(CA8)$$34-W19$$8P88£N

26 2880 2900 2920
m/2 126.05 14.843Y

1
mammeoaomomuowoxmmzzouozeomo
Abuncance #137643. Benzjejacephenanthryiene (CAS) $S 3, 4-Berzfioranth

| 2860 2680 2900 2020 |
n/z 125.05 12. 01%

5000
125
ae 100" 200 24
nvz»mwaoaorooiznuomntaummuozﬂum 2860 2860 2900 2920
Peak Number: 15 at 28.87 min Area: 28970306 Area % 3.30
The 3 best hits from each library. Ref § CAS? Qual

—— - —— . T T T S e e . e e P G ey e S e e A Y B S oy S —

C:\DATABASE\WILEY275.L

1 Benzo{k]fluoranthene (CAS) $$ Diben 137659 000207-08-9 98
2 Benzofa)pyrene (CAS) $$ 3,4-Benzpyr 137649 000050-32-8 98
3 Benz][elacephenanthrylene (cas) $$ 3 137643 000205-99-2 97

0802HNSA.D QOBC1PAT.M Sat Jan 03 15:16:11 19938 Page 16



Library Search Report - Chemstation Integrator

Unknown Spectrum based on Apex minus start of peak
Abundance Scan 2575 (28.929 nwn) OB02ANSAD (- m/z 252.00 100.00%

126

-

[_2860 2860 2900 2920
o 150 174 200 24 m/z 253.00 22.75%
%& 2D 40 60 80 100 120 140 1650 180 200 220 240 260 280 300

#137848. Berzolejpyrena (CAS) $$ 3.4-Berapyrene $$ 8P $$ BEN

Pe

e
2860 26.80 2900 2920 .
126 m/z 250.00 21.65%

150 174 200 224

1ww» 20 40 80 BO 400 120 140 160 180 200 220 240 260 280 X0 320
#137643: Berzielacechenarthvylena (CAS) 33 3,4-Berzfisoranth

-

2860 2880 29.00 2920
S0004 m/z 126,05 16.06

126
84 Kvi 20 24

o.
> 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320
fbundance  #137656: Beren{kifuoranthens (CAS) $$ Dibenzolb Kifurens
22

:

2860 2880 2900 2920
m/z 125.05 11.15%

0 126
"2 J
2 S5 83 | 150 174 200 224

T Trr T T T YT

Ofprerr W ED B L.t NLLL I -l . ey
—> 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 30 30 2860 2680 2900 29

Peak Number: 16 at 28.93 min Area: 33579333 Area ¢ 3.83

The 3 best hits from each library. Ref# CAS{# Qual

C:\DATABASE\WILEY275.L

1 Benzo(a]lpyrene (CAS)} $$ 3,4-Benzpyr 137648 000050-32-8 98
2 Benz[e]acephenanthrylene (CAS) S$ 3 137643 000205-99-2 97
3 Benzo(klfluoranthene (CAS) $$ Diben 137656 000207-08-9 96
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Library Search Report - Chemstation Integrator

Unknown Spectrum based om Apéex minus start of peak

Abundarnce Scan 2640 (29.508 muny 0BO2HNSAD () m/2 252.00 100.00%
5000
1 2920 2940 2960 2980
ol 2., 62,74 8710 m/z 250.00 22.22%
miz~> 20 40 60 B0 100 120 140 160 180 200 20 24D 260 280
Abundance #137648 Bermaiajpyrense (CAS) $$ 3.4-Berzpyrene $$ BP $$ BEN
g 2320 2940 2960 2980
- L 252.95 22.10%
ol ® & e 100'®) 1s0 174 20 24
Z-> 20 40 &b B0 100 120 140 16D 180 200 220 240 250 280
#137658" Berzolk|fiuoranthens (CAS) $$ Diberzalb lfhuorens
2920 2949 2960 280 |
5000 m/2 126.05 15.10§
—> 20 4D 60 B0 100 120 140 460 180 200 220 240 260 280
#137643. Berz{elecaphenanttvylens (CAS) $3 3.4-Benzfluoranth
2 2220 2040 2960 2980
m/z 125.05 12.12%
$000
126
| AP L w0 224
— 2D 40 60 B0 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 2920 2940 2960 298C
Peak Number: 17 at 29.51 min Area: 24359509 Area $ 2.78
The 3 best hits frowm each library. Ref ¢ cas# Qual
C:\DATABASE\WILEY275.L
1 Benzola)pyrene (CAS) $$ 3,4-Benzpyr 137648 000050-32-8 98
2 Benzo[k]fluoranthene (CAS) 3% Diben 137659 000207-08-9 98
3 Benz([elacephenanthrylene (CAS) $$ 3 137643 000205-99-2 97

Q8QZHNSA.D QOB01PAT.M

S5at Jan 03 15:16:13 1998
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Library Search Report - Chemstation Integrator

Unknown Spectrum based on Apex minus start of peak
‘ Scan 2904 (31 863 rmin). 0B0ZHNSAD (-} m/2 276.00 100.00%

.

3160 3180 3200 3220
m/z 277.00 23.76¥

31 50 74 82 i1t 159174 198 224 248
vz—> mwmwwosmuowomozmmzwmmmmm

Abundaron 158332 ndenol 1 2.3-cSpyrene (CAS) $§ 2, 3-0-PHENYLENEPYRE
3160 31.80 :i?.ng;zm
138 n/z 274.00 i
o_m 91 1 24 248
mz-> 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 |
Abundance $158940: Bermoighijperytens (CAS) $$ 1,12-Bercuperytens $3 B
3160 B0 300 2%
5000 m/z 137.95 20.24
138
R 112 248
0 T Laad
Phz=> 20 40 60 €0 100 120 140 160 180 200 220 240 260 260 300 J20 340
pm»&mx £158342 Dbeszode’,mnajehrysane (CAS) $§ Anthanthrens $5 A ——r—
3160 3180 3200 220
w/z 137.00 16.33%
mz—> 20 40 60 B0 100 120 140 16D 180 200 220 240 260 260 300 30 340 | 3160 31.80 200 220
Peak Number: 18 at 31.86 min Area: 17917269 Area % 2.04
The 3 best hits from each library. Reff CaS# Qual

- —— i D P G P G W S - W - o S o . -an -

C:\DATABASE\WILEY275.L

1 Indeno[1,2,3~cd]}pyrene (CAS) $$ 2,3 158932 0001%3-39-5 98
2 Benzo[ghilperylene (CAS) $$ 1,12-Be 158940 000191-24-2 93
3 Dibenzo(def,mno]chrysene (CAS) $$ A 158942 DD0191-26-4 91

OBO2HNSA.D QOBO1PAT.M Sat Jan 03 15:16:15 1998 Page 19



Library Search Report - Chemstation Integrator

Unknown Spectrum based on Apex minus start of peak
faouncance Scen 2311 (31.925 mn) OBIHNSAD (-} w/z 278.00 100.00%

3160 3180 3200 3220

m/z 279.05 2¢.03%

—> 40_€0 80 100 120 140 16D 180 200 220 240 260 280 00 320 340
Abundance #160472 88,1384, 14-DIEPOXY-14, 15-BISNORLABDANE $3 2H-3 Se-

-

3160 3180 32uv 3220
m/z 139.00 17.35%‘,

i

/2> 40 60 B0 100 120 140 160 160 200 220 240 260 280 300 320 34
pbundancs #160689 1,27.8-Dibsnapherantiwens

-

3160 3180 3200 3220
S000 m/z 138.05 8.27%

|

<

129
13 24 250
43 63 87 { q 462185200

wWZ—> 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 32X 340
Al mndanoe #160662 4,25 6-Dibanzantrvacens

2

3160 3180 3200 3220
m/z 125.00 5.45

200 24 250

174

i

0.
miz—> 40 60 80 100 120 140 150 980 200 220 240 260 280 300 320 340 3160 3180 3200 3270
Peak Number: 19 at 31.93 min Area: 19410609 Area % 2.21
The 3 best hits from each library. Ref # casé Qual

- ————— - T ——

C:\DATABASE\WILEY275.L

l 8B,13:87,14~-DIEPOXY-14,15-BISNORLAB 160472 038419~74-8 96
2 1,2:7,8-Dibenzphenanthrene 160669 000000-00-0 S0
3 1i,2,5,6-Dibenzanthracene 160662 000000~-D0-0 90

Q0802HNSA.D QOB01PAT.M Sat Jan 03 15:16:16 1998 Page 20



Library Search Report - Chemstation Integrator

Unknown Spectrum based on Apex minus start of peak
f\b\lm Scan 2971 (32463 nan). 0802HNSAD (-) m/z 275.95 100.00%

2020 3240_WE0 2K
m/2 277.00 23.67%

31 S0 74 91 11 158174 190 222 248

mz—> 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340
#158340° Barzolghijperytens (CAS) $3 1,1 $$8

220 R I260 380
m/z 1°7.95 23.29%

miz—> 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340

Abundance #158941. Diverzoldel mnolchrysane (CAS) §$ Anthanttvene $$ A i
6
VD N4 VD 280
5000 m/z 137.00 21.12%
138 '
e 243 80 76 3 119 i 155 198 22 248
s> 20 47 B0 80 100 120 14D 160 130 200 220 240 260 28D 300 320 340 f
Abundance #158932 Indeno(1.2, 3-cdipyrens (CAS) $$ 2 3-0-PHENYLENEPYRE
_ 3220 3240 3260 3280 |
n/z 274.00 19. 95?
5000
138
¥ e o1 141 04 248
m2—> 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 3220 2240 3260 3280
Peak Number: 20 at 32.46 min Area: 16458906 Area % 1.88
The 3 best hits from each library. Ref # CAS? Qual

—— WP Y . —— g — T — — T — gy (. — T g > — ——— ——— ———— T — ot o

C:\DATARASE\WILEY275.L

1 Benzo{ghi]perylene (CAS) $$ 1,12-Be 158940 000191-24-2 96
2 Dibenzo[def,mno)chrysene (CAS) $$ A 158941 000131-26-4 95
3 Indeno[1,2,3~cd)pyrene (CAS) $$ 2,3 158932 000193-39-5 93
0802HNSA.D QOB801PAT.M Sat Jan 03 15:16:17 1998 Page 21



Compuesto No.
1
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APENDICE D

CURVAS DE CALIBRACION

Nombre

Naftaleno

Acenaftileno
Acenafteno

Fluoreno

Fenantreno

Antraceno

Fluoranteno

Pireno
Benzo(a)antraceno
Criseno
Benzo(b)fluoranteno
Benzo(k)fluoranteno
Benzo(a)pireno
Indeno(1,2,3-cd)pireno
Dibenzo(a,h)antraceno
Benzo(g.h,i)peniierio

109
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File C:\ARCHIVOS\SV-SEP\0905ABE.D

Qperator 5 NomE Diaz s
Acquired : 5 Sep 2000 13:43 using AcgMethod PAHS0201
Instrument : GCD Plus

Sample Name: APN BCO.EXTRACCION, PREP: 02-SEP-2000.
Misc Info : INY 1 pL.
Vial Number: 2

fAundance _TIC 0S05ABE D
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1600000
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1000000/
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Quantitation Report {Not Reviewed)
vial: 2

Data File : C:\ARCHIVOS\SV-SEP\0S05ABE.D
Acg On : 5 Sep 2000 13:43 Operator: Nora E Diaz
Sample : APN BCO.EXTRACCION, PREP: 02-SEP-2000. Inst : GCD Plus
Misc : INY 1 uL. Multiplr: 1.00
Sample Amount: 0.00
MS Integration Params: events.e
Quant Time: Sep 5 18:01 2000 Quant Results File: QO801PAT.RES

Quant Method : C:\ARCHIVOS\M...\QOS801PAT.M (Chemstatijon Integrator)

Title :
Last Update : Tue Sep 05 18:01:14 2000

Response via Initial Calibration
DataAcg Meth : PAHS0201

Internal Standards R.T. QIon Response Conc Units Dev(Min)

1) Naftaleno d-8 12.68 136 45469669 50.00 ug/L.  -0.06

System Monitoring Compounds
2) Nitrobenceno 4-5. 11.12 82 363871 1.09 pg/L  ~0.06
Spiked Amount 100.000 Recovery = 1.09%
7) 2,4,6 Tribromofenol 18.71 330 4920018 72.14 pg/L -0.04
Spiked Amount 100.000 Recovery = 72.14%
Target Compounds Qvalue
3) Narftaleno. 22,71 128 1859681 Below Cal ¢ 71
4) Acenaftileno 0.00 152 0 N.D.
5) Acenafteno. 0.00 152 ) N.D.
é) Fluoreno 0.00 166 0 N.D.
8) PFenantreno 0.00 178 0 N.D.
9) Antraceno 0.00 178 0 N.D.
10} Fluoranteno 0.00 202 0 N.D.
11) Pireno 0.00 202 o N.D.
12) (Benzo (a) antraceno 0.00 228 0 N.D.
13) Criseno 0.00 228 (4] N.D.
14) Benzo (b) fluoranteno 0.00 252 0 N.D.
15) Benzo (k) fluoranteno 0.00 252 0 N.D.
16) Benzo (a) pireno 0.00 252 0 KN.D.
17) Indeno (1,2,3-¢cd) pirenc 0.00 276 0 N.D.
18) Dibenzo (a,h) antraceno 0.00 278 0 N.D.
19) Benzo (ghi) perileno 0.00 276 0 N.D.

(#) = qualifier out of range (m) = manual integration
0905ABE.D QOQ801PAT.N Tue Sep 05 18:01:41 2000
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File
Operator
Acquired
Instrument
Sample Name
Misc Info
Vial Number

ae 40 84 sr 08 a3 Wb

C:\ARCHIVOS\SV-SEP\0905AES.D
Nora E Diaz
S Sep 2000 14:37 using AcgMethod PAHS0201
GCD Plus
APN ESTANDAR NIVEL 5, PREP: 02=SEP-2000.
INY 1 pL.
3

[Abundance
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Quantitation Report (Not Reviewed)

Data File : C:\ARCHIVOS\SV-SEP\0905AES.D Vial: 3

Acqg On : 5 Sep 2000 14:37 Operator: Nom E Diaz
Sample : APN ESTANDAR NIVEL 5, PREP: 02-SEP-2000. Inst s GCD Plus
Misc : INY 1 pL. Multiplr: 1.00

Sample Amount: 0.00
MS Integration Params: events.e
Quant Time: Sep 5 18:02 2000 Quant Results File: QO0BQ1PAT.RES
Quant Method : C:\ARCHIVOS\M...\Q0OB0C1PAT.M {Chemstation Integrator)
Title
Last Update
Response via

Tue Sep 05 18:01:38 2000
Initial Calibration

e Se 84 o2 e

DatajAcg Meth PAHS0201

Internal Standards R.T. QIon Response Conc Units Dev(Min)
1) Naftaleno d-8 12.68 136 49080129 50.00 ug/L -0,06

System Monitoring Cecmpounds
2) Nitrobenceno d-5. 11.16 82 31299 0.09 pg/L -0.02
Spiked Amount 100.000 Recovery = 0.09%
7) 2,4,6 Tribromofenol 18.70 330 4822043 65.50 ug/L =-0.05 ,
Spiked Amount 100.000 Recovery =  65.50%

Target Compounds Qvalue
3) Naftaleno. 12.71 128 1515232 Below Cal 95
4) Acenaftileno 16.43 152 2508491 1.65 ug/L 99
S) Acenafteno. 16.86 153 1349328 0.83 ug/L 99
6) Fluoreno 18.06 166 1928%12 1.84 pug/L 99
8) Fenantreno 20.27 178 3282622 2.96 ¥g/L 99
9) Antraceno 20.38 178 2569744 1.75 ug/L 99
10) Fluoranteno 23.07 202 3362569 2.72 pg/L 99
11) Pireno 23.57 202 3473351 2.52 pg/L 100
12) (Benzo (a) antraceno 26.44 228 1696127 1.68 ug/L 200
13) Criseno 26.53 228 1768342 1.60 pg/L 98
14) Benzo (b) fluoranteno 28.84 252 993810 1.76 pg/L 100
15) Benzo (k) fluoranteno 28.88 252 1747270 1.32 ug/L 99
16) Benzo (&) pireno 29,49 252 991972 1.84 pg/L 96
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31.84 276 736358 1.80 wpg/L 95
18) Dibenzo {a,h) antraceno 31.92 278 570430 2.04 ug/L # 85
19) Benzo (ghi) perileno 32.45 276 499684 1.59 pg/L 99

—— —

(#) = qualifier out of range (m) = manual integration
0905AF¥5.D QOBO01PAT.M Tue Sep 05 18:02:43 2000
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File C:\ARCHIVOS\SV~SEP\0921PNSA.D

Ooperator  : Nora E. Diaz
Acquired : 22 Sep 2000 3:05 using AcgMethod PAHS0201
Instrumsent @ GCD Plus

Sample Name: ESTD NIV 5 PAHS EN DISCO, PREP: 21-~SEP-2000.
Misc Info 3 INY 1 aL.
Vial Number: 15

Rbundance TiIC; IZAPNSA D
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Quantitation Report (Not Reviewed)

Data File : C:\ARCHIVOS\SV-SEP\0921PN5A.D vial: 15

Acqg On : 22 Sep 2000 3:05 Operator: Nora E Diaz
Sample : ESTD NIV 5 PAHS EN DISCO, PREP: 21-SEP-2 Inst : GCD Plus
Misc s INY 1 pL. Multiplr: 1.00

Sample Amount: 0.00

MS Integration Params: events.e

Quant Time: Sep 21 11:54 2000 Quant Results File: Q0801PAT.RES

Quant Method : C:\ARCHIVOS\M...\QO801PAT.M (Chemstation Integrator)
Title H
Last Update : Thu Sep 07 1B:59%:14 2000
Response via : Initial Calibration
DataAcq Meth : PAHS0201
Internal Standards R.T. QIon Response Conc Units Dev(Min)
1) Naftaleno 4-8 12.78 136 64089225 50,00 ug/L 0.04
System Monitoring Compounds
2) Nitrobenceno d-5. 11.23 82 147223 0.31 pg/L 0.05
Spiked Amount 100.000 Recovery = 0.31%
7) 2,4,6 Tribromofenol 18.93 330 2777096 28.89 ug/L 0.18
Spiked Amount 100.000 Recovery = 28.89%
Target Compounds Qvalue
3) Naftaleno. 12.82 128 1157267 Below Cai ¢ 92
4) Acenaftileno 16.55 152 4187651 2.69 ug/L 29
5) Acenafteno. 16.98 153 2687341 2.33 ug/L o8
6) Fluorenc 18.18 166 3744188 4.02 pg/L 99
8) Fenantreno 20.40 178 5277702 4.20 ug/L 99
9) Antraceno 20.40 178 5302866 4.38 ug/L 100
10) Fluoranteno 23.22 202 6281478 4.95 ug/L 929
11) Pireno 23.72 202 6084581 4.34 pg/L 100
12) {Benzo (a) antraceno 26.59 228 7136636 9.19 pg/L 99
13) Criseno 26.59 228 7146994 9.94 pg/L 95
14) Benzo (b) fluoranteno 28.99 252 3348221 5.79 pg/L 99
15) Benzo (k) fluoranteno 28,99 252 3342628 4.23 pg/L 97
16) Benzec (a) pireno 29.64 252 9521141 22.31 pg/L # 71
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 32,06 276 2059907 $.90 pg/L 95
18) Dibenzo (a,h) antraceno 32.12 278 1820117 6.08 ug/L 97
19) Benzo (ghi) perileno 32.69 276 1137221 3.67 pg/L § 79

(f) = qualifier out of range (m) = manual integration
0921PNS5A.D QGB80O1PAT.M Thu Sep 21 11:54:56 2000



File C:\ARCHIVOS\SV-SEP\0921PN5B.D

Operator Nora E. Diaz

Acguired 1 22 Sep 2000 3:59 using AcgMethod PAHS0201
Instrument : GCD Plus

Sample Name: ESTD NIV 5 PAHS EN DISCO, PREP: 21~-SEP-2000.
Misc Info : INY 1 uL.

Vial Number: 16
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Quantitation Report {Not Reviewed)
Vial: 16

Data File : C:\ARCHIVOS\SV-SEP\0921PNSB.D

Acqg On : 22 Sep 2000 3:59 Operator: Noma E Diaz
Sample ¢ ESTD NIV S PAHS EN DISCO, PREP: 21~SEP-2 Inst : GCD Plus
Misc : INY 1 pL. Multiplr: 1.00

Sample Amount: 0.00

MS Integration Params: events.e
Quant Time: Sep 21 11:55 2000

C:\ARCHIVOS\H. . .\Q0801PAT.M (Chemstation Integrator)

Quant Results File: Q0B01PAT.RES

Quant Mechod

Title H
Last Update : Thu Sep 07 18:59:14 2000
Response via : Initial Calibration

DataAcqg Meth : PAHS0201
Internal Standards R.T. QIon Response Conc Units Dev{Min)
1) Naftaleno d-8 12.77 136 87179110 S5v.00 pg/L 0.03
System Monitoring Compounds
2) Nitrobenceno 4-5. 11.21 82 1021167 1.60 pg/L 0.03
Spiked Amount 100,000 Recovery = 1.60%
7) 2,4,6 Tribromofenol 18.91 330 8673631 66.33 ug/L 0.16
Spiked Amount 100.000 Recovery = 66.33%
Target Compounds Qvalue
3) Naftaleno. 12.81 128 3795839 0.81 ug/L 98
4) Acenaftileno 16.53 152 12186166 8.11 ug/L 98
5) Acenafteno. 16.96 153 9101166 10.40 pg/L 99
6) Fluoreno 18.16 166 12711401 13.99 ug/L 97
8) Fenantreno 20.39 178 18968657 15.03 ug/L 99
9) Antraceno 20.39 178 18979854 16.07 pg/L 100
10) Fluoranteno 23.20 202 20854214 15.65 pg/L 99
11) Pireno 23.71 202 21644762 15.83 pg/L 99
12) (Benzo (a) antraceno 26.58 228 16086189 16.36 ug/L 99
13) Criseno 26.57 228 16088929 18.01 ug/L 94
14) Benzo (b) fluoranteno 28.98 252 7958041 10.70 ug/L 100
15) Benzo (k) fluoranteno 28.98 252 7913260 7.57 ug/L 98
16) Benzo (a) pireno 29.63 252 7429176 11.35 ug/L 99
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 32.03 276 4800292 10.91 ug/L 96
18) Dibenzo (a,h) antraceno 32.10 278 4041339 10.15 upug/L 100
19) Benzo (ghi) perileno 32.67 276 2729552 6.95 ug/L 2 82

(#) = qualifier out of range (m) = manual integration
0921PN5B.D QOB801PAT.M Thu Sep 21 11:55:50 2000
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File
Operator
Acguired
Instrument
Sample Name
Misc Info
Vial Number

C:\ARCHIVOS\SV-SEP\0921PN5C.D

Nora E. Diaz

22 Sep 2000 4153 using AcqMethod PAHS0201
GCD Plus

ESTD NIV 5 PAHS CARTUCHO, PREP: 21-SEP-2000.

INY )} uL.

17

se 34 se 2 ep aw S8

TIC. 0321PNSC D

5
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1500000

10Q000a{
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Quantitation Report (Not Reviewed)

Data File : C:\ARCHIVOS\SV-SEP\0921PN5C.D vial: 17

Acq On 2 22 Sep 2000 4:53 Operator: NonE Diaz
Sample : ESTD NIV 5 PAHS CARTUCHO, PREP: 21-SEP-2 Inst : GCD plus
Misc ¢ INY 1 uL, Multiplr: 1.00

Sample Amount: 0.00
MS Integration Params: events.e

Quant Time: Sep 21 11:56 2000 Quant Results File: QOB01PAT.RES
Quant Method : C:\ARCHIVOS\M...\QO801PAT.M (Chemstation Integrator)
Title

Last Update : Thu Sep 07 18:;59:14 2000
Response via : Initial Calibration
Datadcqg Meth : PAHS0201

Internal Standards R.T. QIon Response Conc Units Dev(MNin)
1) Naftaleno d-8 12.79 136 87769389 50.00 ug/L 0,05
system Monitoring Compounds
2) Nitrobenceno d-5. 11.22 82 11600030 18.06 pg/L 0.04
Spiked Amount 10Q.000 Recovery = 1B.06%
7) 2,4,6 Tribropofencl 18.92 330 14024885 106.53 pg/L 0.17
Spiked Amount 100.000 Recovery = 106.53%
Target Compounds Qvalue
3) Naftaleno. 12.83 128 15932486 11.84 pg/L 99
4) Acenaftileno 16.54 152 23087762 17.09 ug/L 100
$) Acenarfteno. 16.97 153 14436521 17.88 ug/L 29
6) Pluoreno 18.17 166 17454828 20.04 ug/L 29
8) Fenantreno 20.41 178 23342708 18.91 ug/L 99
9) aAntraceno 20.41 178 23445603 20.35 pg/L 100
10) Fluorantenc 23.22 202 25027192 19.13 ug/L 99
11) Pirenco 23.72 202 25759651 19.21 ug/L 29
12) (Benzo (a) antraceno 26.60 228 19635152 20.20 ug/L 99
13) Criseno 26.60 228 19645327 22.35 pug/L 95
14) Benzo (b) fluoranteno 29.12 252 25863651 36.30 ug/L 99
15) Benzo (k) flucranteno 29.12 252 26159535 25.53 ug/L 99
16) Benzo (a) pireno 29.72 252 9365186 15.07 ug/L 29
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 32.10 276 5463846 12.49 pq/L 97
18) Dibenzo (a,h) antraceno 32.16 278 4761493 11.94 pg/L 100
19) Benzo (ghi) perilenco 32.10 276 6077402 16.09 uqg/L 92

——

(#) = qualifier out of range (m) = manual integration
0921PN5C.D QOSO0LPAT.M Thu Sep 21 11:56:53 2000



File
Operator
Acquired
Instrument
Sample Name
Misc Info
Vial Number

Nora E. Diaz

24 OCt 2v00 6:16
GCD Plus

EXTRACCION No.l1,

INY ) pL.

13

hp 49 0o 2R 3¢ P8 P2

C:\ARCHIVOS\SV~0CT\1023PE1.D

using AcgMethod PAHS0201

28~SEP-00.

1500000

109Q000

NRrobenoend 6-3.

TiC: 1023PE1 D

2.4,8 Tabromolanal
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Quantitation Report (Not Reviewed)

pata File : C:\ARCHIVOS\SV-OCT\1023PEl.D vial: 13

Acq On : 24 Oct 2000 6:16 Operator: Norm E Diaz
Sample ¢ EXTRACCION No.1, 28~SEP-00. Inst : GCD Plus
Misc : INY 1 pL. Multiplr: 1.00

Sample Amount: 0.00
MS Integration Params: events.e
Quant Time: Oct 24 10:32 2000 Quant Results File: QO801PAT.RES

Quant Method : C:\ARCHIVOS\M...\QO801PAT.M (Chemstation Integrator)
Title :

Last Update : Thu Sep 07 18:59:14 2000

Response via : Initial Calibration

DataAcg Meth PAHS0201

Internal Standards R.T. QIon Response Conc Units Dev(Min)
1} Naftaleno d-8 12.65 136 88804010 50.00 ug/L -~0.09
system Monitoring Compounds
2) Nitrobenceno d-5. 11.10 82 395742 0.61 pg/L -0.08
Spiked Amount 100.000 Recovery = 0.61%
7) 2,4,6 Tribromofenol 18.82 1330 2150665 16.15 gg/L 0.07
Spiked Amount 100.000 Recovery = 16.15%
Target Compeounds Qvalue
3) Naftaleno. 12.69 128 2610966 Below Cal 295
4) Acenaftileno 16.45 152 5694606 2.60 pg/L 99
5) Acenafteno. 16.88 153 3B96632 2.87 ug/L 96
6) Fluoreno 18.08 166 5240019 4.09 pg/L 97
8) Fenantreno 20.30 178 6542513 3.51 ug/L 99
9) Antraceno 20.41 178 7872240 4.89 ug/L 99
10) Fluoranteno 23.11 202 7991364 4.35 ug/L 929
11) Pireno 23.61 202 8521014 4.41 ug/L 99
12) (Benzo (a) antraceno 26.48 228 6116711 5.04 pg/L 99
13) Crisenoc 26.57 228 6701453 5.96 ug/L 08
14) Benzo (b) fluoranteno 2B.B9 252 2256864 2.41 yg/L # 54
15) Benzo (k) fluoranteno 28.93 252 9370695 8.BS ug/L 99
16) Benzo (a) pireno 29.55 252 3096884 2.63 ug/L 98
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31.96 276 1725922 3.12 wg/L 94
18) Dibenzo (a,h) antraceno 32.01 278 1468438 3.40 ug/L # 87
19) Benzo (ghi) perileno 32.57 276 980629 2.06 pug/L # 86

- - - -- -

{#) = qualifier out of range (m) = manual integration
1023PE1.D QO801PAT.M Tue Oct 24 10:32:11 2000 ADMINISTRATOR



File
Operator
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Quantitation Report (Not Reviewed)

Data File : C:\ARCHIVOS\SV-OCT\1023PMR.D Vial:z 12

Acg On $ 24 Oct 2000 5:20 operatar: NoraE Diaz
Sample ¢ MUESTRA REAL, 18-0CT-D0. Inst : GCD Plus
Misc : INY 1 uL. Multiplr: 2.00

Sample Amount: 0.00

MS Integration Params: events.e
Quant Time: Oct 24 10:31 2000 Quant Results File: QO801PAT.RES

Quant Method : C:\ARCHIVOS\M...\QO0801PAT.M (Chemstation Integrator)
Title :

Last Update : Thu Sep 07 18:59:14 2000

Response via : Initial calibration

DataAcq Meth : PAHS0201

Internal Standards R.T. QIon Response Conc Units Dev(Min)
1) Naftalenc d-8 12.65 136 108082202 50.00 ug/L =0.09

System Monitoring Compounds
2) Nitrobenceno d-S. 31.09 82 2020578 2.55 pg/L -0.09
Spiked Amount 100.000 Recovery = 2.55%
7) 2,4,6 Tribromofencl 18.85 330 1081350 6.67 ug/L .10
Spiked amcunt 100.000 Recovery = 6.67%

Target Compounds Qvalue
3) Naftaleno. 12.68 128 426956 Below Cal f 73
4) Acenaftilenro 0.00 152 0 N.D.
5) Acenafteno. 0.00 153 0 N.D.
6) Fluoreno 0.00 166 0 N.D.
8) Fenantreno 0.00 178 0 N.D.
9) Antraceno 0.00 178 0 N.D.
10) Fluoranteno 23.15 202 102807 Below Cal ¥§ 57
11) Pireno 23.65 202 94478 Below Cal # 84
12) (Benzo (a) antraceno 26.50 228 337182 Below Cal 97
13) Criseno 26.51 228 337917 Below Cal 92
14) Benzo (b) fluoranteno 28.97 252 550202 Below Cal 93
15) Benzo (k) fluoranteno 28,97 252 549616 0.15 pug/L ¥ 90
16) Benzo (a) pireno 29.59 252 136969 Below Cal 65
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 32.05 276 86196 Below Cal # 52
18) Dibenzo (a,h) antraceno 32.06 278 98151 Below Cal # 52
19) Benzo (ghi) perilenc 32.65 276 57309 Below Cal ¢# 51

(#) = qualifier out of range (m) = manual integration
1023PMR.D QO801PAT.M Tue Oct 24 10:31:32 2000 ADMINISTRATOR
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FRASES DE RIESGO

RIESGOS PARTICULARES
R1.- Explosivo cuando esta seco.
R2.- .Riesfg'o de explosién por impacto, friccién, fuego u otras fuentes de
Ignicion.
R3 Riesgo extremo de explosion por impacto, friccion, fuego u otras
a fuentes de ignicion,
R4.- Forma compuestos metalicos muy sensibles a la explosion.
RS.- El calentamiento puede causar explosion.
R6.- Explosivo en presencia o ausencia de aire.
R7.- Puede causar fuego.
R8- Puede producir fuego en contacto con combustibles.
RS.- Explosivo cuando se mezcla con material combustible.
R 10.- Inflamable.
R 11.- Sumamente inflamable.
R12.- Extremadamente inflamable.
R13.- Extremadamente inflamable como gas licuado.
R 14.- Reacciona violentamente con el agua.
R15.- Libera gases exiremadamente inflamables al contacto con el agua.
R 16.- Explosivo cuando se mezcia con sustancias oxidantes.
R17.- Se inflama espontaneamente en contacto con el aire.
R 18- Durant_e el uso puede causar mezclas vapor-aire inflamables o
explosivas.
R19.- Puede formar peroxidos explosivos.
R 20.- Perjudicial por inhalacién.
R21.- Perjudicial al contacto con [a piel.
R 22.- Perjudicial si se ingiere.
R 23.- Téxico por inhalacién.
R 24.- Toéxico al contacto con |a piel.
R 25.- Toxico si se ingiere.
R 26.- Muy téxico por inhalacion.
R 27 - Muy toxico al contacto con la piel.
R 28 - Muy téxico si se ingiere.
R 29.- Libera gases téxicos al contacto con agua.
R 30.- Puede convertirse en facilmente inflamable durante el uso.
R 31.- Libera gases toxicos en contacto con agua.
R 32.- Libera gases muy téxicos al contacto con acidos.
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R 33 -
R 34.-
R 35.-
R36.-
R37.-
R 38.-
R 39.-
R 40.-
R41.-
R 42.-
R 43.-
R 44 .-
R 45 .-
R 46 -
R 47 .-
R 48.-
R 49.-
R 50.-
R 51.-
R52.-

R 53.-

R 54 -
R 55.-
R 56.-
R 57.-

R 58.-

R 59.-
R 60.-
R 61.-
R 62.-
R63.-
R64.-
R 65.-

FRASES DE RIESGO

RIESGOS PARTICULARES
Peligro de efectos acumulativos.
Causa quemaduras.
Causa quemaduras severas.
Irritante para los ojos.
Irritante para las vias respiratorias.
Irritante para |a piel.
Peligro de efectos reversibles muy severos.
Posible efecto de riesgos irmeversibles.
Riesgo de severo dano para los 0jos.
Puede causar sensibilizacién por inhalaz.én.
Puede causar sensibilizacién por coniacto con la piel.
Riesgo de explosion si se calienta bajo confinamiento.
Puede producir cancer.
Puede producir dafo genético hereditario.
Puede causar defectos de nacimiento.
Peligro de danos severos a la salud por exposicion prolongada.
Puede producir cancer por inhalacion.
Muy téxico para los organismos acuaticos.
Toxico para los organismos acuaticos.
Perjudicial para los organismos acuaticos.
Puede causar efectos adversos a larga plazo en el medio ambiente
acuatico.
Téxico para la flora.
Toxico para la fauna.
Toxico para los organismos del suelo.
Toxico para las abejas.

Puede causar efectos adversos a largo plazo en el medio
ambiente.

Peligroso para la capa de ozono.

Puede disminuir la fertilidad.

Puede causar dano fetal.

Posible riesgo de disminuir la fertilidad.

Posible riesgo de causar dano fetal.

Puede causar dano a bebés en lactancia.

Perjudicial. Puede causar dano pulmonar s se ingiere.
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Riesgos
14/15:

16/28:

20121:
20/21/22:

20/22:
21/22:
23124:
23/25:
24/25:
26127
26/27/28:
26/28:
27/28:
36/37:
36/37/38:
36/38:
37/38:
39/23.
39/23124.

39123124125:

39/23/25:

39/24.

39124/25:

39/25:
39/26:

39/26/27:

39/26/27/28:

COMBINACION DE RIESGOS PARTICULARES

Reacciona violentamente con el agua liberando gases

. extremadamente inflamables.

En contacto con el agua libera gases toxicos y
extremadamente inflamables.

Perjudicial por inhalacion y al contacto con la piel.

Perjudicial por inhalacion, al contacto con la piel y por
ingestion.

Perjudicial por inhalacién y por ingestion.

Perjudicial en contacto con la piel y por ingestion.

Toxico por inhalacion, contacto con la pie! y por ingestion.
Toxico por inhalacion y por ingestion. .

Toxico al contacto con la piel y por ingestion.

Muy toxico por inhalacién y contacto con la piel.

Muy téxico por inhalacién, contacto con la piel y por ingestion.
Muy téxico por inhalacién y por ingestion.

Muy toxico al contacto con la piel y por ingestion.

Irritante para los 0jos y las vias respiratorias.

irritante para los 0jos, las vias respiratorias y la piel.

Irritante para los ojos y la piel.

Irritante para las vias respiratorias y la piel.

Toxico, peligre de efectos irreversibles severos por inhalacion.

Toxico, peligro de efectos irreversibles severos por inhalacién o
por contacto con |a piel.

Tdxico, peligro de efectos irreversibles severos par inhalacidn,
por contacto con la piel o por ingestion.

Toxico, peligro de efectos irreversibles severos por inhalacion e
ingestion.

Toxico, peligro de efectos irreversibles severos en contacto con
la piel.

Toxico, peligro de efectos irreversibles severos en contacto con
la piel y por ingestion.

Toxico, peligro de efectos irreversibles severos por ingestion.

Muy {dxico, peligro de efectos irreversibles muy severos por
inhalacion.

Muy toxico, peligro de efectos irreversibles muy severos por
inhalaciéon y contacto con la piel.

Muy toxico, peligro de efectos irreversibles muy severos por
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Riesgos

39/26/28:
39/27:
39/27/28:
39/28:
40/20:

40/20/21:

40/20/21/22:

40/20/22:

40/22:
40/21:

40/21122:

42/43:

48/20:

48/20/21:

48/20/21122:

48/20/22:

48/21:

48/21122:

48/22:

48/23:

COMBINACION DE RIESGOS PARTICULARES

inhalacién, contacto con la piel e ingestion.

Muy toxico, peligro de efectos irreversibles muy severos por
inhalacién y par ingestian.

Muy téxico, peligro de efectos irreversibles muy severos por
inhalacion y contacto con la piel.

Muy tdxico, peligro de efectos irreversibles muy severos por
contacto con la piel y por ingestion.

Muy téxico, peligro de efectos irreversibles muy severos por
ingestion.

Perjudicial, posible riesgo de efectos irreversibles por
inhalacion.

Perjudicial, posible riesgo de efectos irreversibles por
inhalacién y contacto con la piel.

Perjudicial, posible riesgo de efectos irreversibles por
inhalacion, contacto con la piel e ingestion.
Perudicial, pasible riesgo de efectos irreversibles por
inhalacién e ingestion.

Perjudicial, posible riesgo de efectos irreversibles por ingestién,
Perjudicial, posible riesgo de efectos irreversibles al contacto
con la piel.

Perjudicial, posible riesgo de efectos irreversibles al contacto
con la piel y por ingestion.

Puede causar sensibilizacion por inhalacion y contacto con la
piel.

Perjudicial, peligro de dafo severo a la salud por exposicién
prolongada, por inhalacién y contacto con la piel.

Perjudicial, peligro de dafo severo a la salud por exposicion
prolongada, por inhalacién y contacto con la piel.

Perjudicial, peligro de dafo severo a la salud por exposicion
prolongada, por inhalacion, contacto con la piel e ingestion.

Perjudictal, peligro de dafio severo a la salud por exposicion
prolongada, por inhalacién y por ingestion.

Perjudicial, pehigro de dano severo a la salud por exposicion
prolongada y contacto con la piel.

Perjudicial, peligro de daro severo a la salud por exposicion
prolongada, contacto con |a piel e ingestion.

Perjudicial, peligro de dafo severo a la salud por exposicion
prolongada e ingestian.

Taéxico, peligro de dario severo a la salud por exposicion
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Riesgos

48/23/24:

48/23/24/25:

48/23/25:

48/24:

48/24/25:

48/25:

50/33:

51/53:

52/53:

COMBINACION DE RIESGOS PARTICULARES

prolongada y por inhalacion.

Toxico, peligro de dafio severo a la salud por exposicion
prolongada, por inhalacién y por contacto con la piel.

Téxico, peligro de dano severo a la salud por exposicion
prolongada, por inhalacion, contacto con la piel e ingestion.

Toxico, peligro de dafo severo a la salud por exposicion
prolongada, por inhalacion y por ingestion.

Toxico, peligro de daro severo a la salud por exposicion
prolongada y contacto con la piel.

Toxico, peligro de daio severo a la salud por exposicién
prolongada, contacto con la piel e ingestion.

Toxico, peligro de daio severo a la salud por exposicién
prolongada e ingestion.

Muy toxico para los organismos acuaticos, puede causar
efectos adversos a largo plazo en el medio ambiente acuatico.

Toxico, para los organismos acuaticos, puede causar efectos
adversos a largo plazo en el medio ambiente acuatico.

Perjudicial para los organismos acuaticos, puede causar
efectos adversos a largo plazo en el madio ambiente acuético.

147



S1.-
S2-
S$3-
S4-
S$6-
S6.-
S7.-
S8-
S9.-
S10.-
S11-

S12.-

$13.-
S14.-
$15.-
S 16.-
517.-
S 18-
S 19-
S 20.-
§21.-

S22-
S 23.-
S24.-

S 25-
S 26 -

S 27.-
S 28.-

FRASES DE SEGURIDAD

MEDIDAS DE SEGURIDAD

Manténgase bajo llave.

Manténgase fuera del alcance de los nifos.

Manténgase en lugar fresco.

Manténgase alejado de la vivienda.

Manténgase bajo el liquido aproptado especificado por el fabricante.
Mantéhgase bajo el gas apropiado especificado por el fabricante.
Mantenga el contenedor bien tapado.

Mantenga el contenedor seco.

Mantenga el contenedor en un lugar bien ventilado.

No mantenga el contenedor sellado.

Manténgase alejado de alimentos, bebidas y alimentos para
animales.

Manténgase alejado de...(producto incompatible indicado por el
fabricante.

Manténgase alejado del calor.

Manténgase alejado de fuentes de ignicion. No fumar.
Manténgase alejado de material combustible.

Manténgase y abrase con cuidado.

No consuma alimentos ni bebidas mientras lo esté utilizando.
No fume mientras lo esté utilizando.

No respire el polvo.
No respire los gases / humos / vapor / rocio (El fabricante indicara la

- palabra adecuada al producto.

Evite el contacto con la piel.
Evite el contacto con los 0jos.

En caso de contacto con 10s 0jos, enjuague inmediatamente con
agua en abundancia y consulte al medico.

Retirese inmediatamente toda la ropa contaminada.

En caso de contacto con la piel, lave inmediatamente con ...(lo
especificado por el fabricante) en abundancia.

No se vierta en el drenaje.
Nunca anada agua a este producto
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S 29.-
S 30.--

S31.-
S32.-
S 33-
S 34-
S 36.-

S 36.-
$37.-

S 38.-
S 39-
S 40.-
S41.-
S 42.-

S 43.-
S44.-
S 45.-
S 46 .-

S 47 -
S 48.-

S 49.-

FRASES DE SEGURIDAD

MEDIDAS DE SEGURIDAD

Tome medidas precautorias contra descargas de electricidad
estatica.

Este producto y su contenedor deben ser desechados de manera
adecuada.

Utilice ropa de proteccion adecuada para usar este producto.
Utilice guantes para usar este producto.

En caso de ventilacién insuficiente, utilice equipo de respiracion.
Utilice protector facial / gafas.

Para impiar el biso y todos los objetos contaminados por este
producto utilice...(material especificado por el fabricarite).

EN caso de fuego y/o explosidn, no respire los humos.

Durante |a fumigacién / aspersién utilice equipo de respiracién. (El
fabricante empleara la palabra exacta segun el producto).

En caso de fuego utilice...(el tipo de extinguidor especificado por el
fabricante, si el agua aumenta el riesgo, nunca utilice agua).

Si no se siente bien, acuda al médico (muéstrele la etiqueta si es
posible).

En caso de accidente 0 de no sentirse bien, acuda al médico
inmediatamente (muéstrele la etiqueta del producto s le es posible).
En caso de ingestion, acuda al médico inmediatamente y muéstrele
la etiqueta o el contenedor del producto.

Mantenga la temperatura por debajo de...°C (la temperatura sera
especificada por el fabricante).

Manténgalo unicamente en el envase original.

No lo mezcle con .(vea lo especificado por el fabricante).

Uselo solamente en areas bien ventiladas.

No recomendado para utilizarse en interiores o0 en grandes
superficies

Evite exponerse al producto — obtenga instrucciones especiales
antes de usarlo.

Obtenga el permiso de las autoridades ambientales antes de
descargar a las plantas de tratamiento.

Trate de usar las mejores técnicas disponibles antes de descargar o
drenar a medios acuaticos
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S 50.-

S 51.-
S 52.-
S 563.-
S 54.-

S 55.-
S 56.-

FRASES DE SEGURIDAD

MEDIDAS DE SEGURIDAD

Deseche el material o contenedor en un lugar adecuado para
desechos peligrosos.

Use confinamiento adecuado para evitar contaminacién ambiental.
Dispdngalo como un residuoc peligroso.
Pida al fabricante instrucciones para la recuperacion o reciclado.

Este matenal y su contenedor deben ser desechados como residuos
peligrosos.

Evite liberar al ambiente. Consulte la hoja de datos de seguridad.

Si se ingiere, no induzca el vomito, acuda inmediatamente al médico
y muéstrele el contenedor o Ia etiqueta.
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Medida de
Seguridad

1/2:
3/9/14.

3/9/14/49:

3/9/49:
314

37
718:
7/9:

7147

20121:
24/25:
29/56:

36/37:
36/37139.

36/39:
37/39:
47149:;

COMBINACION DE MEDIDAS DE SEGURIDAD

Manténgase bajo llave y fuera del alcance de los nifios.

Manténgase en lugar fresco, bien ventilado y alejado de ..(lo
recomendado por el fabricante).

Manténgase solamente en el contenedor original, en un lugar
fresco, bien ventilado y alejado de... (materiales incompatibles
indicados por el fabricante).

Manténgase en el contenedor original, en un lugar fresco y bien
ventilado.

Manténgase en lugar fresco y alejado de..(materiales
incompatibles indicados por el fabricante).

Mantenga <l contenedor bien cerrado y en un lugar fresco.
Mantenga el contenedor bien cerrado y en un lugar seco.

Mantenga el contenedor bien cerrado y en un lugar bien
ventilado.

Mantenga el contenedor bien cerrado y a temperatura por debajo
de ...°C (temperatura indicada por el fabricante).

Cuando lo use no consuma alimentos, bebidas, ni fume.
Evite el contacto con la piel y los 0jos.

No lo vieta en el drenaje. Deseche este material y su
contenedor en un lugar adecuado para desechos peligrosos.

Utilice ropa protectora adecuada y guantes.

Utilice ropa protectora adecuada, guantes y proteccién facial o
gafas.

Utilice ropa protectora adecuada y proteccion facial o gafas.
Utilice guantes y proteccion facial o gafas.

Manténgase solo en su contenedor original y a temperatura por
debajo de...°C (temperatura especificada por el fabricante).
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DEFINICIONES( Keith, 1996)
e Evaluacion del Desempefio del Método Analitico o Validacion
Es la determinacion del conjunto de parametros que deben determinarse
para determinar el alcance y calidad de los resultados obtenidos a condiciones
operativas de laboratorio. Los parametros a determinar son: rango de trabajo,
linealidad, precision, limite de deteccion, limite de cuantificacion y exactitud.
« Calibracién Inicial
Es la obtencién de una curva de calibracién a través de la determinacion
de los Factores de Calibracion (FC) a 5 niveles de concentracion del analito de
interés, mediante el uso de estandares de calibracion.

» Curva de Calibracion

Es la representacion gréfica de la relacidn de respuesta vs.
concentracion y expresada mediante la siguiente ecuacion:

y=px+b

Donde: y: respuesta

p: pendiente

x. nivel de concentracion

b: correccién a la coordenada de respuesta (blanco de concentracion).

s Estandar Certificado
Material en el cual uno o mas de sus parametros son certificados por un

procedimiento técnico validado, acompanado por un certificado u otro
documento trazable a un organismo certificador.

¢ Estandares de Calibracion

Soluciones de concentracion conocida preparada a partir de estandares
certificados.

¢ Estandares de Referencia
Soluciones de concentracion conocida, preparadas a partir de soluciones

conceniradas certificadas de fuente diferente a las utilizadas para preparar la
curva de calibracion y su uso principal es para determinar [a Exactitud.
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« Estandar Intemo

Es uno o varios analitos puros que se anaden a una solucién en cantidad
conocida y se usan para medir las respuestas relativas de otros analitos y
sustitutos que son acompanantes de la misma solucién. El estandar interno
debe ser un analito que no sea un componente de la muestra.

¢ Estandar Surrogado

Es un analito puro, €l cual es muy poco probable que se encuentre en
cualquier muestra, se anade a una alicuota de muestra en cantidad conocida
antes de la extraccién y se mide con los mismos procedimientos utilizados para
medir los otros componentes de la muestra. El propésito de un analito
surrogado es monitorear la eficiencia del método con cada muestra.

¢ Exactitud

Cercania entre el valor verdadero (0 de referencia) y el valor encontrado.
Se expresa como % de Error.

%E = [(X — XER)/XER]x 100

X: Valor medio de analisis por duplicado de un Estandar de Referencia.
XER: Valor esperado del Estandar de Referencia.

¢ Factor de Calibracién (FC)

Se define como la relacién de la respuesta promedio obtenida entre la
concentracion del analito. Se calcula por analito a cada nivel de concentracion
del estandar de calibracion delimitado por el Rango de Trabajo.

o Limite de Deteccién del Método (LDM)

Minima concentracion de analito que puede ser detectada pero no
cuantificada en una muestra y es determinada del analisis de agua a la que se
anade el analto y se somete al procedimiento completo, incluyendo
pretratamiento y extraccion.

LDM = 3.33(DE/p)

DE' Desv Estandar de la respuesta al origen de la ordenada.
P Pendiente de la curva de calibracion.
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« Limte de Cuantificacion del Método (LCM)

Es la mimima concentracién de analito que puede ser determinada o
cuantificada en la matriz y condiciones descritas en LDM, con aceptable
precision y exactitud bajo las condiciones operacionales del método.

LCM = 10 (DE/p)
¢ Linealidad

Es la habilidad del método de abtener resultados que sean directamente
proporcionales a la concentracion de analito dentro de un rango dado. Si la
desviacion estandar relativa del conjunto de los FC en el rango de trabajo es
menor de 20 %, se asume linealidad.

¢ Precision

Es la mediciéon del grado de repetibilidad de un método analitico bajo
condiciones normales de operacion y es usualmente expresada como % de
Desviacion Estandar Relativa (DER) o % de Coeficiente de Variacion (%CV)
para un namero de muestras estadisticamente significativo.

DER = %CV = (DE/ media)x 100
¢ Repetibilidad

Operar el método un corto intervalo de tiempo bajo las mismas
condiciones.

¢ Reproducibilidad

Resultados colaborativos entre laboratorios.

e Rango de Trabajo de un Método Analitico
Es el intervalo entre los niveles superior e inferior (incluyendo estos

niveles) que se ha demostrado se determinan con precision, exactitud y
linealidad, utilizando el métedo como se ha descrito.
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