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RESUMEN 
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Proposito y Método del Estudio Los Hidrocarburos Aromáticos Policíclicos (PAHs) se 
encuentran en la Lista de Contaminantes Pnontanos de la Comunidad Europea y de los 
Estados Unidos de Amenca debido a sus propiedades caranogenicas y mutagenicas A 
nivel mundial hay estudios que revelan su presencia en aire, agua, suelos y alimentos, 
se onginan por la quema de combustibles fósiles y matenal orgánico como carbon, 
madera y desperdicios, se encuentran en las emisiones de automóviles y en el humo 
del tabaco En México están regulados los niveles de algunos de los PAHs en agua 
pero no existe una metodología oficial de analisis, por tal motivo, el proposito de este 
trabajo es desarrollar un método analítico que sea confiable, reproducible y que alcance 
niveles de detección y cuantificación inferiores a los que marque la normatividad en 
Mexico Como técnica analítica se seleccionó la Cromatografía de Gases Capilar con 
detector de Espectrometría de Masas. 

Contribuciones y Conclusiones Se lograron determinar las condiciones óptimas para el anahsis 
por Cromatografía de Gases Capilar con detector de Espectrometría de Masas Se logro 
mejorar el tiempo de análisis para Hidrocarburos Aromáticos Policiclicos por 
Cromatografía de Gases reportado hasta el momento. Se realizó la validación 
instrumental al evaluar el desempeño miaai del método analítico propuesto, obteniéndose 
para cada uno de los 16 analitos objeto de estudio sus curvas de calibración y con ello 
sus rangos de trabajo, sus límites de detección y de cuantificacion su precision y 
linealidad, quedando todos dentro de los cntenos de aceptación establecidos Con este 
método es posible cuantificar concentraciones mfenores a las que marca la Comisión 
Nacional del Agua para el acenafteno y el fluoranteno Se selecciono un procedimiento de 
extracción en fase sólida que genera menos residuos de laboratorio que la extracción 
tradicional, se selecciono un procedimiento de concentración de muestra que emplea un 
equipo Kudema-Danish se diseño un procedimiento general para el tratamiento de 
muestra y análisis de los Hidrocarburos Aromáticos Policiclicos estableciendo las 
condiciones de operacion del Cromatografo de Gases y el Espeotfometro de Masas Es 
necesano hacer mas pruebas para validar el tratamiento de myestra Se propone esto 
como tema üe,tesis pata?otro estudiante 

M C ^HuniDerto J Garza Ulloa Dr Ju jel A faro Barbosa 
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CAPÍTULO 1 

INTRODUCCIÓN 

1.1 El Agua y los Contaminantes Prioritarios 

El agua es, sin duda, uno de los recursos naturales más valiosos de 
nuestro planeta, a través de los años se ha reconocido que es esencial para la 
existencia del hombre, no obstante, la industrialización y el uso de pesticidas y 
agroquímicos han acelerado su deterioro. 

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

Durante los últimos años se ha detectado la presencia de más 
contaminantes orgánicos en el agua y algunos investigadores se han dedicado 
a resolver este problema Así, en 1982 la Comunidad Europea estableció la 
"lista negra" de los Contaminantes Prioritarios, así mismo la Agencia de 
Protección Ambiental de los Estados Unidos de América (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 actualmente son 132 
Contaminantes Prioritarios (Soniassy et a l , 1994) 

En México no se maneja una lista de Contaminantes Prioritarios como tal, 
pero existen Normas Mexicanas que establecen Criterios Ecologicos de Calidad 
del Agua; en esos Criterios se han incluido a los hidrocarburos aromáticos 
policíclicos y también de manera individual se considera a algunos de ellos, 
como por ejemplo al acenafteno y al fluoranteno 

Es importante señalar que se publicó en México (Darío Oficial de la 
Federación lunes 18 de agosto de 1997) por parte de la Secretaría de Medio 
Ambiente Recursos Naturales y Pesca (SEMARNAP) un aviso por el que se 
dan a conocer al público en general, el Instructivo General para obtener la 
Licencia Ambiental Única e Formato de solicitud de Licencia Ambiental Unica 
para Establecimientos Industriales de Jurisd ccion Federal y el Formato de 
Cédula de Operación para los Establee mientos Industriales de Jurisdicción 
Federal en ese aviso se incluye una lista de sustancias sujetas a reporte entre 
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las que destacan los Hidrocarburos Aromáticos Polic c eos (PAHs) en la Tabla 
18 de la lista de sustancias sujetas a reporte publicada en el D ano Oficial 

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

Uso 1. Fuente de abastecimiento para uso público urbano 
Uso 2 Riego agrícola 
Uso 3 Protección a la vida acuática: Agua dulce, incluye humedales 
Uso 4 Protección a la vida acuática Aguas costeras y estuarios 

La CNA clasifica a los parámetros indicativos de la calidad del agua en 
inorgánicos, orgánicos, físicos y microbiológicos. Dentro de los parámetros 
orgánicos se incluyen tres Hidrocarburos Aromáticos Policíchcos que son. 
Acenafteno, Fluoranteno y Naftaleno. Los límites permitidos por la CNA para 
estos tres PAHs se resumen en la tabla 1. 

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

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

Acenafteno 0 02 - 0 02 0.01 

Fluoranteno 0.04 - 0 0004 

Naftaleno _ - 0 02 0 02 

En este trabajo es de interés el agua potable en la tabla 1 se observa que 
la CNA establece como límites 0 02 y 0 04 mg/L para acenafteno y fluoranteno 
respectivamente, por lo que se tendrá que desarrollar un método de análisis 
químico que permita cuantificar esos niveles de concentración y 
preferentemente valores inferiores a ellos 

El análisis de contaminantes orgánicos en agua a niveles de trazas 
requiere el empleo de instrumentación analítica avanzada y el reto consiste 
precisamente en desarrollar métodos analíticos que reúnan las cualidades de 
ser confiables, reproducibles, y sobre todo sensibles es dec r que permitan 
alcanzar los niveles de detección y cuantificacion lo más bajo posible tratando 
de que éstos sean inferiores a los que marque la normatividad 



1.2 Hidrocarburos Aromáticos Policíclicos y Cáncer 

En México el cáncer ocupa el segundo lugar como causa de mortalidad en 
la población; según datos de la Dirección General de Estadística y de la 
Dirección General de Estadísticas Demográficas y Sociales de! Instituto 
Nacional de Estadística Geografía e Informática (INEGI, 1996), en 1996 se 
registraron 49916 defunciones por tumores malignos 

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

Se consideran carcinógenos Benzo(a)pireno Benzo(a)antraceno, 
Benzo(b)fluoranteno, Benzo(k)fluoranteno, Criseno Dibenzo(a h)antraceno y el 
Indenopireno 

Se consideran no carcinógenos. Acenafteno, Antraceno Fluoranteno, 
Fluoreno, Naftaleno y Pireno 

1.3 Fuentes de Hidrocarburos Aromáticos Policíclicos 

Los hidrocarburos aromáticos policíclicos se originan como productos al 
quemar combustibles fósiles y matenal orgánico, Las principales fuentes 
incluyen emisiones de la quema de carbón y madera emisiones de 
automóviles, plantas generadoras de energía y quema de desperdicios Los 
PAHs se encuentran en muchos alimentos comunes y son componentes 
significativos del humo del tabaco 

La inhalación del humo del cigarro se ha encontrado como la causa 
principal de cáncer de pulmón en las poblaciones humanas 

Además el ser humano esta expuesto diariamente a PAHs en eJ aire que 
respira el agua que bebe y los alimentos que consume Los PAHs se 



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

1.3.1 PAHsen Aire 

En general, los PAHs permanecen en fase gaseosa a temperaturas 
superiores a 150 °C pero condensan rápidamente debajo de esa temperatura 
en partículas de ceniza voladora (Schure & Natusch, 1982) En un estudio 
canadiense de partículas en el aire urbano se encontró que el 85 % de los 
PAHs estaban asociados con partículas menores a 5 micrómetros de diámetro 
(Albagli et al.,1974). Las partículas inferiores a 5 micrómetros se clasifican 
como "partículas respirables" porque pueden penetrar por las vías respiratorias 
superiores y (legar hasta los alvéolos 

1.3.2 PAHs en Suelos 

Los PAHs se encuentran también en suelos en todas las regiones del 
planeta Las concentraciones en las áreas urbanas e industriales son de 10 a 
100 veces mayores que en las áreas no urbanas En las regiones alejadas de 
las zonas urbanas se consideran fuentes de PAHs los fuegos forestales y 
erupciones volcánicas. 

1.3.3 PAHs en Agua 

Los PAHs en agua se pueden atribuir a las partículas de materia 
transportadas a través del aire, a suelos contaminados, así como a la 
contaminación directa de ríos y lagos por efluentes municipales e industriales 
De hecho, los PAHs están ampliamente distribuidos a través de las aguas de la 
tierra y entran a la cadena alimenticia por plancton moluscos y pescados 
Puesto que algunos de los PAHs son solo ligeramente degradados, ésto 
representa un riesgo potencial a la salud del ser humano a través del agua 
potable 

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



El tratamiento de agua con cloro u ozono reduce los niveles de PAHs 
(Radding et al 1976) Las concentraciones de PAHs en sedimentos marinos 
reflejan la situación industrial en el área circundante Por otro lado en las 
Reglas de Acción para remediar sitios contaminados con sustancias peligrosas 
en USA dice que cualquier muestra de agua subterránea para la cual se 
detecten TPH (Total Petroleum Hydrocarbons) deberá analizarse para PAHs 

1.3.4 PAHs en Alimentos 

La contaminación de alimentos con PAHs es también 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 la contaminación de la atmósfera Sin 
embargo, sólo una pequeña porción (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 ng PAH/kg de 
material seco (Baum,1978) 

Tipo de alimento Benzo(a)antraceno Cnseno Benzo(a)pireno 

Cereales 0 4-6-8 0 8-14 5 0 25-0 84 

Lechuga 4 6-15 4 5 7-26 5 2 8-5 3 

Espinaca 16 1 28 0 7 4 

Tomate 0 3 0 5 0 2 

Aceite de cocinar 0 5-13 5 0 5-129 0 9-1 

Carne / pescado asado 0 2-31 0 5-25 0 2-11 

Carne / pescado ahumado 0 02-189 0 3-123 

Café tostado 0 5-14 0 6-19 0 1-4 

Té 4 6-6 3 3 9-21 

Los PAHs están presentes no sólo en carnes y pescados ahumados y 
asados sino también en carne y mar seos frescos En estos casos la 
contaminación podría deberse a la contaminación del agua y del aire así como 



de los alimentos de los anímales Al cocinarlos se incrementa el contenido total 
de PAHs debido a la pirólisis y contaminación por el humo 

1.3.5 PAHs y Petróleo 

Otra fuente potencial importante de exposición de PAHs es a través de 
aceites minerales y productos refinados del petróleo usados en cosméticos y 
productos medicinales (IARC, 1983) Productos derivados del petróleo con 
trazas de PAHs se utilizan en las preparaciones de cremas, bronceadores y 
aceites para bebés. 

1.3.6 PAHs y Estilo de Vida 

Mientras que la atención pública se ha enfocado a las fuentes de 
contaminación industrial, hay suficiente evidencia de que los hábitos personales 
y el estilo de vida contribuyen mucho más al riesgo individual 

El gran incremento en la mortalidad por cáncer en los Estados Unidos 
durante los últimos 30 años se relaciona con el cáncer de pulmón. El fumar 
cigarrillos es el factor que más contnbuye a incrementar el riesgo de cáncer 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 más de 200 compuestos han sido 
identificados en la fase de partículas (Hoffmann et al ,1978), entre estos últimos 
se encuentran los PAHs, incluyendo algunos iniciadores de tumores 

Aunque se conoce menos acerca del humo de la marihuana, los estudios 
indican que los condensados del humo de la marihuana exhiben actividad 
mutagémca similar a los condensados del tabaco (Bush et al ,1979) La tabla 3 
incluye los nombres de algunos PAHs encontrados en la fase de partículas del 
humo del tabaco, su actividad carcinogénica y su contenido por cigarrillo 



Tabla 3 PAHs en la fase de partículas en el humo del 
tabaco (Hoffmann 1978) 

PAHs Actividad carcinogenica ng/cigarnllo 

Benzo(a)pireno + + + 10-50 

5-Metil enseno + + + 0 6 

Dibenzo(a,h)antraceno ++ 40 

Benzo(b)fluoranteno + + 30 

Benzo(j)fluoranteno ++ 60 

Dibenzo(a,h)pireno + + ND 

Dibenzo{a,i)pireno + + ND 

lndeno(1,2,3-cd)pireno + 4 

Benzo(c)fenantreno + ND 

Benzo(a)antraceno + 40-70 

Cnseno + 40-60 

Benzo(e)pireno + 5-40 

2- y 3-Metilcnseno ± 7 

1 - y 6-Metilcnseno - 10 

2-Metilfluoranteno + 34 

3-Metilfluoranteno ND 40 

Dibenzo(a,c)antraceno + ND 

ND= datos no disponibles. 

Por todo lo anterior, es evidente que el hombre está expuesto a una 
diversidad de PAHs, algunos de los cuales con propiedades carcmogénicas y 
que la exposición de un individuo dependerá de varios factores que incluyen su 
localización geográfica, su ocupación, su dieta y su estilo de vida ( Harvey 
R G 1991) 



CAPÍTULO 2 

ANTECEDENTES, JUSTIFICACIÓN Y OBJETIVOS 

2.1 Antecedentes 

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

La US EPA establece metodologías de análisis para PAHs en agua 
potable, en agua residual y en desechos sólidos, estas metodologías incluyen la 
validación del método 

En la Comunidad Europea no existe metodología oficial de análisis para 
PAHs, sólo se requiere tener el método validado. 

En México no existe metodología oficial para el análisis de PAHs 

En la tabla 4 se presenta la lista de los 16 hidrocarburos aromáticos 
Policíchcos (PAHs), que incluye el nombre del compuesto su peso molecular y 
su estructura. 





2.2 Justificación 

En México están regulados los niveles de concentración de algunos de los 
PAHs en agua, pero no existe una metodología oficial de análisis por tal motivo 
es importante desarrollar un método analítico que sea confiable que sea 
reproducible y que permita alcanzar niveles de detección y cuantificacion 
inferiores a los que marque la normatividad 

2.3 Objetivo General 

Desarrollar un método analítico para cuantificar el contenido de 
hidrocarburos aromáticos policíclicos en agua potable utilizando como técnica 
analítica la Cromatografía de Gases con detección de Espectrometría de 
Masas, (GC/MS) 

2.4. Objetivos Específicos 

1. Revisar diferentes metodologías para analizar hidrocarburos aromáticos 
policíclicos, incluyendo diferentes procedimientos para la extracción y 
concentración de los analitos a cuantificar. 

2. Seleccionar el procedimiento para la extracción y concentración de los 
analiíos en la muestra, así como el tratamiento de la misma. 

3. Determinar las condiciones óptimas para el análisis por Cromatografía de 
Gases Capilar/ Espectrometría de Masas, CGC/MS 

4 Optimizar el tratamiento de muestra para la concentración de los 
hidrocarburos aromáticos policíclicos. 

5 Validar el método desarrollado 

6 Proponer un método para el tratamiento de la muestra y análisis de 
hidrocarburos aromáticos policíclicos en agua potable 



CAPÍTULO 3 

FUNDAMENTOS 

3.1 Recopilación y Revisión de Información 

Se revisaron Jos siguientes métodos: 

Método 525 Revisión 2 1 de la Environmental Protection Agency de 
Estados Unidos de América (US EPA) que trata de la determinación de 
compuestos orgánicos en agua potable mediante extracción solido - liquido y 
cromatografía de gases capilar/espectrometría de masas. (US EPA 1988; HP, 
1990). 

• Método 550 de ia US EPA que trata del análisis de hidrocarburos 
aromáticos policíclicos en agua potable mediante extracción líquido - líquido y 
cromatografía de líquidos de alta resolución con detección UV y Fluorescencia 
(US EPA, 1990) 

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

Método 625 de la US EPA que trata del análisis de compuestos orgánicos 
semivolátiles mediante GC/MS en aguas residuales. (US EPA, 1984). 

Método 8270 Revisión 3 de la U S EPA que trata del análisis de 
compuestos orgánicos semivolátiles en desechos sólidos (US EPA 1996) 

Método 8310 que trata del análisis de hidrocarburos aromáticos 
polinucleares en residuos solidos. (US EPA, 1990) 

Métodos propuestos en el libro Water Analysis, Organic Micropollutants 
editado por Hewlett Packard dedica un capítulo a los PAHs (Somassy Riezve, 
1994) 

Se revisó 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 potabilización DOF 1996) 



Se estudiaron las publicaciones de la American Chemical Society sobre 
las revisiones de Análisis Ambiental que aparecieron en Application Reviews, 
Analytical Chemistry (Clement, 1995 1997 y 1999), que cubren el desarrollo en 
química analítica ambiental aplicada de enero 1993 a octubre de 1998 y que se 
encuentran en el Chemical Abstracts Service (CAS) para Cromatografía de 
Gases, Espectrometría de Masas, Química Analítica Inorgánica y Monitoreo de 
Contaminación. Es importante destacar que sólo en el período de enero 1993 a 
octubre de 1994, Clement y sus colaboradores revisaron más de 20,000 
resúmenes para seleccionar los artículos que mencionarían en la publicación 
del año de 1995 de la revisión de aplicaciones en Analytical Chemistry. 

De la revisión de Clement de 1997 se seleccionaron 4 artículos: 

Un artículo trata de la Microextracción en Fase Sólida (SPME) de PAHs 
de muestras acuosas y emplea fibras porosas cubiertas con sílice 
químicamente enlazada de 4 tipos y análisis por GC/FID y GC/MS. (Liu Yu, 
1997). 

Otro artículo presenta la separación y determinación de PAHs por SPME y 
Electroforesis Capilar con Ciclodextrma Modificada y detección UV (Nguyen, 
1997) 

El tercer artículo describe un método para determinar compuestos 
aromáticos en agua y combina la SPME y Espectroscopia de Absorción UV. 
(Wittkamp,1997). 

El cuarto artículo se enfoca a la influencia de la composición volumétrica 
del acetonitrilo en la fase móvil sobre las características de adsorción de 
cromatografía líquida en fase reversa usando como fase estacionaria gel de 
sílice modificado con octadecilsilano (ODS) (Miyabe 1997) 

Se revisaron también tos catálogos 1997, 1998, 1999 y 2000 de Supelco y 
las metodologías propuestas por los fabricantes de equipos cromatográfícos, 
como Hewlett Packard, Supelco, Vanan y Alltech 

Una publicación de Hewlett Packard se refiere al análisis de PAHs en 
suelos y lodos usando Extracción Térmica y GC-MS (Snelling, 1993) 

Otra publicación de Hewlett Packard describe el análisis de PAHs 
mediante GC/FID mediante inyección splitless con un prcgrama de presión de 
pulsos controlado electrónicamente (David 1993) 

De Supelco se revisaron 
Boletín 865 B que se enfoca al analisis de Compuestos Orgánicos en Agua 

Potable por GC/HPLC con Procedimientos US EPA 
Bolet'n 773 G que trata del análisis de PAHs mediante GC y HPLC 
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Nota de aplicación 59 que describe la extracción de compuestos 
orgánicos de agua usando discos de extracción en fase solida 

Nota de aplicación 65 que se refiere al empleo de tubos SPE para el 
monitoreo de compuestos orgánicos en agua potable por e! método 525 US 
EPA 

Nota de aplicación 108 que trata del análisis de PAHs por GC. 
Ejemplos de aplicación de los catálogos Supelco, donde se reportan 

análisis de PAHs mediante SPME/HPLC/UV, SPE/GC/FID SPME/GC/MS, 
GC/MS, SPE/GC, HPLC/UV y extracción con fluidos supercríticos 
(SFE)/GC/MS, de los cuales es importante observar las condiciones de 
operación, columna utilizada y tiempos de retención obtenidos 

De Vanan se revisó 
Un artículo que describe la extracción de PAHs contenidos en agua 

potable mediante el empleo de discos SPE. 

De Alltech se revisaron: 
Ejemplos de aplicación para el análisis de PAHs donde reportan el uso de 

GC/FID, HPLC/UV. 

3.2 Selección de la Técnica Analítica 

3.2.1 Porqué CGC/MS 

Los PAHs se pueden analizar por tres técnicas que son 
cromatografía de gases, cromatografía de líquidos de alta resolución (HPLC) y 
electroforesis capilar 

Para la técnica de cromatografía de gases existen los siguientes 
detectores' 

MS Espectrometría de Masas 
FID Ionización de Flama 
TCD Conductividad Térmica 
ECD Captura de Electrones o Termoiónico 
NPD Detector de Nitrógeno y Fósforo 
AED Detector de Emisión Atómica o Fotomètrico de Flama 
FTIR Infrarrojo con Transformada de Fourier 
ELCD Detector de Conductividad Electro ítica 

Para la técnica de cromatografía de líquidos existen los siguientes 
detectores 



• Fluorescencia 
• Espectrofotometría de absorción ultravioleta 
• FTIR 
• MS 

Para la técnica de electroforesis capilar hay 2 modalidades 
• CZE Electroforesis capilar de zonas 
• HPCE Efectroforesis de alta resolución 

Se seleccionó Cromatografía de Gases porque es la técnica más 
utilizada en el análisis de contaminantes orgánicos en agua , además con el 
detector de Espectrometría 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 
públicos y del CLP (Contract Laboratory Program) de la US EPA (McMaster, 
1998) 

Con la combinación del sistema Cromatografía de Gases/Espectrometría 
de Masas se pueden separar mezclas en sus componentes individuales, 
identificar dichos componentes y cuantificarios 

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

El FID requiere de una flama de hidrógeno/aire para operar y responde a 
los compuestos orgánicos en general, basta que tenga enlaces C-H, se dice 
que es un detector sensible a la masa porque responde al número de átomos 
de carbono que entra en el detector por unidad de tiempo, tiene la ventaja de 
que los cambios en el flujo de fase móvil tienen poco efecto en la respuesta del 
detector 

El FID posee una elevada sensibilidad (10 pg/s)), un gran intervalo lineal 
de respuesta (107) y un bajo ruido Por lo general es resistente y fácil de utilizar, 
pero comparado con el Espectrómetro de Masas el detector de Ionización de 
Flama no es capaz de proporcionar la misma información estructural que 
proporciona el espectro de masas con fines de identificación 

El espectrómetro de masas es el mejor detector que se puede acoplar 
con el cromatógrafo de gases ya que presenta las ventajas de ser sensible y 
específico en la identificación de sustancias desconocidas o en la confirmación 
de presencia de compuestos Su alta sensibilidad resulta de la acción del 
analizador como un filtro de masas para reducir la interferencia de fondo y de 
los multiplicadores de electrones sens bles que se usan para la detección La 
excelente especificidad en la identificación es el resu tado de los patrones de 



fragmentación característicos que proporcionan información acerca de la masa 
y la estructura molecular, es decir, los espectros de masas proporcionan la 
estructura del compuesto, su peso molecular y su patrón de fragmentación 
(Willard 1991) 

El Espectrómetro de Masas es el mejor detector disponible para el 
análisis de PAHs, el acoplamiento CGC/MS es el que ofrece la mejor 
sensibilidad, si se trabaja en modo SIM (Selected Ion Monitoring) se detecta 
hasta un picogramo, en cambio si se trabaja en "full sean" se detecta sólo un 
nanogramo, tiene un rango lineal de 105(Willard,1991). 

Para los otros detectores empleados en Cromatografía de Gases, la 
identificación se basa solamente en el tiempo de retención obtenido con un 
estándar que se compara con el tiempo de retención del desconocido, corridos 
ambos bajo las mismas condiciones cromatográficas. Si los tiempos de 
retención coinciden, se supone que se trata de la misma sustancia pero podría 
darse el caso de que dos compuestos presenten tiempos de retención similares 
sin ser la misma sustancia y que lo que aparenta ser un pico, se trate de 2 
sustancias que eluyeron juntas (McMaster, 1998). 

La identificación se basa en la comparación del espectro de masas de 
cada componente de la mezcla con colecciones de espectros de compuestos 
estándares que se encuentran en bases de datos 

Primero, para lograr la separación de los componentes de la mezcla, se 
inyecta la muestra en el cromatógrafo de gases, se obtiene un cromatograma, 
luego, para lograr la identificación, 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 maneja a través 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 semejanza en los patrones de 
fragmentación. 

La base de datos del Instituto Nacional de Estándares y Tecnología de 
Estados Unidos (NIST) de 1996 de compuestos de importancia ambiental 
contiene 75,000 espectros (de 62,000 compuestos); la 6a Edición de Wiley 
Library contiene 275,000 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 número de espectros en su base de datos 



3.2.2 Fundamento de la Técnica Analítica 

La cromatografía es una técnica de separación, identificación y 
cuantificación que tiene aplicaciones en todas las áreas de las ciencias Es de 
gran aplicación en todo tipo de laboratorios, especialmente en orgánicos, 
analíticos clínicos, ambientales y forenses 

Esta técnica tiene su origen en el año de 1906 cuando un bioquímico 
ruso de nombre Mikhail Tswett separó pigmentos vegetales tales como 
clorofilas y xantofilas, haciendo pasar disoluciones de estos compuestos a 
través de una columna de vidrio rellena con carbonato de calcio finamente 
dividido. Las especies separadas aparecían como bandas coloreadas en la 
columna, por lo cual le llamó "cromatografía" del griego chroma que significa 
"color y graphein que significa "escribir". 

Las aplicaciones de la cromatografía se han incrementado notablemente 
los últimos años El tremendo impacto de esta técnica en la ciencia se confirmó 
al otorgarse el Premio Nobel de 1952 a A.J P. Martín y R L M Synge por sus 
trabajos en este campo. Además, en el período de 1937 a 1972, doce Premios 
Nobel concedidos se otorgaron a trabajos en los que la cromatografía tenía un 
papel importante (Skoog-Leary, 1994) 

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

La cromatografía permite a los científicos separar compuestos 
estrechamente relacionados en mezclas complejas, lo que en muchas 
ocasiones resulta imposible por otros métodos. 

En todos los procesos cromatográficos se requiere de una fase móvil y 
una fase estacionaria inmiscibles entre sí Los componentes de la muestra se 
transportan a través de la fase estacionaria mediante una fase móvil que fluye; 
los componentes de la muestra se distribuyen entre las dos fases, pero 
presentan diferente afinidad por las mismas, de modo que los que son mas 
afines a la fase estacionaria se mueven más lentamente Las separaciones se 
basan en las diferentes velocidades de migración que presentan los 
componentes de la muestra 



3,2.3 Clasificación de las Técnicas Cromatográficas 

Se pueden hacer clasificaciones de las técnicas cromatográficas bajo 
diferentes criterios Uno de ellos se basa en la forma en que las fases móvil y 
estacionaria 6e ponen en contacto, y entonces se clasifica como cromatografía 
en columna y cromatografía plana 

Es en columna cuando la fase estacionaria se mantiene dentro de un 
tubo estrecho a través del cual se hace pasar la fase móvil por presión o por 
gravedad Es plana cuando la fase estacionaria se mantiene sobre una placa 
lisa o en un papel, en este caso la fase móvil se desplaza a través de la fase 
estacionaria por capilaridau o por gravedad 

De acuerdo a esta clasificación en este estudio se usa la cromatografía 
en columna 

Otra clasificación se basa en el estado físico de la fase móvil, que puede 
ser un líquido, un gas o un fluido supercrítico Dando lugar a la Cromatografía 
de Líquidos, Cromatografía de Gases y Cromatografía de Fluidos Supercríticos 

3.2.4 Cromatografía de Gases 

Según la clasificación anterior, en este trabajo se usa la cromatografía de 
gases ya que la fase móvil a utilizar es el gas inerte helio. 

3.2.5 Cromatografía de Gases Capilar 

La columna que se utiliza es capilar , mide 0 25 mm de diámetro interno, 
0 25 micrómetros de película ( de fase estacionaria líquida ) y 30 metros de 
largo por lo que la técnica utilizada es Cromatografía de Gases Capilar (CGC) 

La muestra se inyecta y voiatiína 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 según su a fndad por la fase 
estacionaria los que tienen mas afinidad por la columna son os últimos en salir 
El corazon del cromatografo es la columna porque en ella ocurre la separación 



Es requisito que los compuestos que se van a separar se volat icen a a 
temperatura de operacion y que sus masas moleculares queden comprendidos 
dentro del rango de trabajo del espectrómetro de masas 

3.2.6 Cromatograma 

Es una gráfica que representa la señal del detector (ordenada) contra 
tiempo. En el Apéndice A se incluyen los cromatogramas obtenidos durante la 
validación instrumental para et análisis de PAHs en agua potable 

En la figura 1 se incluye una representación esquemática de un 
cromatógrafo ae gases 

Horno termosia i jado 
para la co lumna 

Figura 1 Esquema de un cromatografo de gases 



3.2.7 Componentes de un Espectrómetro de Masas 

Un espectrómetro de masas realiza tres funciones basicas 1) producir 
iones gaseosos a partir de una muestra, 2) separar esos iones de acuerdo con 
su relación masa/carga y 3) determinar la abundancia relativa de cada ion o 
fragmento. 

En esta investigación el detector a utilizar es el Espectrómetro de 
Masas En la figura 2 se muestra un esquema de las partes básicas de un 
espectrómetro de masas Las partes esenciales son 1) sistema de introducción 
de muestras, 2) fuente de iones, 3) sistema de aceleración de iones y 
analizador de masas 4) sistema colector de iones o detector 5) sistema de 
manejo de datos y 6) sistema de vacío 

Figura 2 Partes basicas de un espectrómetro de masas 



3.2.8 Detector Selectivo de Masas 

El espectrómetro de masas que se utilizó como detector del cromatógrafo 
de gases tiene como filtro o analizador de masas un cuadrupolo 

El espectrómetro de masas de cuadrupolo puede considerarse como un 
detector de ionización especial para cromatografía de gases Los compuestos 
orgánicos entran a la cámara de ionización (fuente de iones) y se ionizan por 
impacto electrónico (El) existen otras formas de ionización, que son Ionización 
Química (Cl), Bombardeo con átomos rápidos (FAB) y Ionización por Campo 
(Fl), pero el impacto electrónico es el más común y además es la forma de 
operación del Cromatógrafo de Gases GCD Modelo G1800 A de la marca 
Hewlett Packard disponible para esta investigación En la figura 3 se muestra un 
esquema de un espectrómetro de masas de cuadrupolo. 

Figura 3 Esquema de un espectrómetro de masas de cuadrupolo 

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



un ion molecular (M*e) con suficiente cantidad de energía acumulada para 
disociarse en iones fragmento típicos 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 términos de voltaje de comente 
directa de, un par de barras es positivo y el otro par es negativo La amplitud del 
campo eléctrico determina qué fragmentos alcanzan el detector del 
espectrómetro o colector de iones 

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

Los filtros o analizadores de masas se clasifican en 
• Radiofrecuencia (incluye filtro de cuadrupolo y de trampa iónica) 
• TOF o Tiempo de vuelo 
• FTMS o Transformada de Fourier 
• Sector Magnético 

Los iones que atravesaron el cuadrupolo, llegan al colector o detector del 
espectrómetro y generan una señal eléctrica que se traduce en un 
espectro de masas. Existen varios tipos de colectores de iones o 
detectores del espectrómetro que son-

• Multiplicador de electrones 
• Dinodo de alta energía 
• Multiplicador electrónico de canales 
• Dinolito 

El colector de iones o detector del espectrómetro de masas (que es el 
detector del cromatógrafo de gases) empleado en esta tesis es el 
multiplicador de electrones, que es el más utilizado. 

3.2.9 Espectro de Masas 

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



3.2.10 Modos de Operación del Espectrómetro de Masas 

El espectrómetro de masas puede operar de 2 modos full sean y SIM 
Él modo "full sean se usa para identificar compuestos de sus patrones de 

identificación, o sea, es útil para análisis cualitativo. 

El modo usim" (selected ion monitoring) o monitoreo selectivo de iones se 
usa para cuantificar compuestos con alto grado de selectividad y sensitividad. 
Se detectan picogramos. Una característica interesante del modo SIM es que 
los estándares internos pueden ser compuestos con propiedades químicas, 
físicas y cromatográficas similares a los compuestos a cuantificar Por ejemplo, 
en el caso de los PAHs los mejores estándares internos son PAHs deuterados 

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

Salida 

Figura 4 Esquema del sistema CGC/MS 



CAPÍTULO 4 

METODOLOGÍA 

4.1 Procedimiento de Extracción de los PAHs 

Se seleccionó la técnica de extracción en fase sólida (SPE). Se hicieron 
pruebas c. i su modalidad de discos Cíe y también en tubos SPE 

Se eligió la extracción en fase sólida (SPE) porque es una alternativa más 
cómoda, barata y rapida que la extracción líquido-líquido, que es la técnica 
tradicional para extraer anahtos orgánicos de muestras para análisis; la ventaja 
que presenta es que reduce significativamente el volumen de solventes 
orgánicos clorados empleados para la preparación de muestras. 

La SPE consiste en pasar los anahtos, estándares internos y surrogados 
contenidos en un litro de agua a través de un disco o un tubo con relleno de 
sílice, en los cuales quedan retenidos los PAHs Después se eluyen los 
compuestos de interés con un solvente orgánico adecuado, en este caso se usó 
cloruro de metileno 

Los mecanismos de interacción de la matriz, los anahtos y el relleno del 
tubo son similares a los usados en cromatografía líquida, es decir, actúan por: 
adsorción, partición, intercambio o exclusión 

Los discos empleados tienen una matriz de fibra de vidrio porosa, que 
contiene sílice de superficie modificada (Cíe ligado a sílice), se usan para 
extraer contaminantes orgánicos presentes en grandes volúmenes de agua (1 
litro o más) La matriz de fibra de vidrio permite una alta velocidad de flujo y 
mínima obstrucción por partículas 

Se seleccionó Cis porque hay estudios en HPLC que muestran que la 
retención y la selectividad para la separación de los PAHs en fases alquilo se 
incrementa al aumentar la longitud de la cadena de la fase estacionaria 
(Sander, 1987, Jmno 1983) 

Se ha demostrado que las fases Cíe químicamente enlazadas proveen 
excelente selectividad para la separación de PAHs (Wise 1981) 



Además se publ co una investigación donde se compara la selectividad 
para la extracción de alquilbencenos y PAHs en 4 tipos de fibras SPME de capa 
porosa, donde las fases enlazadas a sílice son octil fenil octodecil (Cíe) 
monomérico y octadecil (CiS) polimérico y de los cuatro el que mostró mayor 
selectividad fue el Cíe polimenco (Yu Liu, 1997) 

En este procedimiento de extracción el mecanismo de interacción es 
partición, se considera similar a un sistema HPLC en fase reversa donde la 
fase móvil es polar (H20) y la fase estacionaria es no polar en este caso la fase 
estacionaria es la fase ligada Cis 

La figura 5 muestra un esquema del sistema de extracción SPE en tubo y 
la figura 6 el sistema de extracción SPE en disco 



Figura 5 Sistema de Extracc on SPE en tubo 
A Extracción B Elución 



Trampa 
de vacio 

Figura 6 Sistema de Extracción SPE en disco 

4.2 Procedimiento para la Concentración de PAHs 

Los compuestos orgáncos se eluyen del disco con un pequeño volumen 
de solvente (cloruro de metí eno) y se concentran con un equipo micro Kuderna 
- Danish mediante evaporac ón del solvente en una campana de extracción 

El Kuderna-Danish fue desarrollado para concentrar materiales disueltos 
en solventes volátiles y tiene amp a aplicación en análisis ambientales Los 
solventes típicos son cloruro de met leño y hexano El equipo consiste en un 
matraz un condensador y un recipiente receptor que se coloca sobre un baño 
de agua ca ente el so vente se e mina por evaporación y los analitos se 
concentran en la parte nfenor del receptor que tiene una escala graduada para 
medir los vo umenes que puede contener En la fgura 7 se muestra ef~ micro 
Kuderna Dan sh 



id 

Figura 7 Micro Kudema-Danish. 

4.3 Capacitación en la Técnica Analítica a Utilizar 

Se procedio af aprendizaje teórico con 2 programas (a y b) y práctico (c) 
a) GCO System Tutorial (2 discos compactos) 
b) MS Fundamental Tutorial (2 discos compactos) 
c) Entrenamiento en INDEQUIM 

4.4 Determinación de las Condiciones Óptimas para el Análisis 
por Cromatografía de Gases/Espectrometría de Masas (GC-MS) 

1 Se prepararon soluciones primarias de cada uno de los 16 PAHs a 
partir de estándares certificados La labia 5 muestra la lista de los 16 
PAHs, con la cant dad disponible de cada uno de ellos 
procedencia porcentaje de pureza reportado en el certificado la 
cantidad que se pesó de cada uno de ellos en balanza ana ¡UC3 la 
columna ds pct-c rea' so rs'tere ai peso coreg<ac seg^i se pjieza 
e volumen al que se aforo el solvente empleado para cada analito y 
a concentración obtenida para cada una de las 16 so uciones 
pr mar as 





• 2 Se preparó una solución secundaria consistente en una mezcla de 
16 PAHs La tabla 6 muestra las alícuotas de cada analito 
empleadas para preparar la mezcla conteniendo los 16 analitos Se 
expresa la concentración de cada uno de ellos en la solución 
secundaria 

Tabla 6. Preparación de Solución Secundaria (Mezcla PAHs) 

Analito Nombre Concentración 
en mg/L nL de Stock 

Concentración 
en Solución 
Secundaria, 

mg/L 

1 Acenafteno 10232 64 75 153 49 

2 Antraceno 10030 68 75 150 46 

3 Fluoranteno 9857 88 75 147 87 

4 Nafta leño 9927 72 75 148 92 

5 Fenantreno 9971 28 75 149 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 50 150 155 93 

11 Criseno 1574 10 50 157 41 

12 Dibenzo(a,h)antraceno 1415 70 5b0 155 73 

13 Benzo(b)fluoranteno 5029 20 150 150 88 

14 Benzo(k)fluoranteno 2811 60 250 140 58 

15 Benzo(g,h,i)penleno 1980 00 400 158 40 

16 lndeno(1,2,3-cd)pireno 1544 40 500 154 44 

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



3 Se preparó la disolución del estandar interno También una mezcla 
del estándar interno y surrogados que se describe en la tabla 7 La 
tabla 8 muestra los volúmenes empleados de la mezcla de estándar 
interno y surrogados y de cloruro de metilene para la preparación de 
los blancos 

Tabla 7 Preparación de la Mezcla de Estándar Interno y Surrogados 

Compuesto Conc Inicial ppm Volumen |iL Conc Fina) 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 

CH2CI2 700 

Cuando se añaden 25 ^L de esta mezcla a la mezcla de PAHs y se afora a 1 
mL con cloruro de metileno (para preparar las soluciones a 5 niveles de 
concentración para las curvas de calibración) se obtienen concentraciones de 
50 ppm para el estándar interno (naftaleno d-8) y 100 ppm para los surrogados 
(nitrobenceno d-5 y 2,4,6 Tribromofenol 

Tabla 8 Preparación del blanco. 

Reactivo(s) Volumen nL 
Mezcla Naft d-8, Nitro d-5, 2,4,6 TBF 25 

CH2CI2 975 

Se obtienen concentraciones de 50 ppm para el estándar interno (naftaleno d-
8) y 100 ppm para los surrogados (nitrobenceno d-5 y 2,4,6 tribromofenol) 

4. Se efectuaron cálculos para la preparación de los cinco niveles de 
concentración para la curva de calibración requenda para la 
cuantificación En la tabla 9 se muestran los volúmenes empleados 
de cada uno de los reactivos utilizados para preparar las 15 
soluciones para obtener por triplicado las curvas de calibración a los 
cinco niveles de concentración para cada analto La tabla 10 
muestra los 5 niveles de concentración para cada analito 



Tabla 9 Preparación de las soluciones de calibración 

Función Compuesto Nivel 1 Nivel 2 Nivel 3 N vel 4 Nivel 5 
Estándar 
Interno 

Naftaleno d-8 25 jiL 25 nL 25 nL 25 nL 25 nL 

Surrogado Nitrobenceno d-5 
Surrogado 2,4 6 

Tribromofenol 
Estándares Mezcla PAHs 35 nL 70 nL 105 nL 140 nL 175 (iL 
Solvente CH2CI2 Aforar a 1 mL 1 mL 1 mL 1 mL 1 mL 

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

Tabla 10. Niveles de concentración para la calibración de PAHs en mg/L. 

Ana lito Nombre Nivel 1 Nivel 2 Nivel 3 Nivel 4 Nivel 5 

1 Acenafteno 5 372 10 744 16.111 121 489 26.861 

2 Antraceno 5 266 10.532 15 798 21 064 26 331 

3 Fluoranteno 5 175 10 351 15 526 20.702 25 877 

4 Naftaleno 5212 10 424 15 636 20 848 26 060 

5 Fenantreno 5 235 10 470 15.705 20 940 26 175 

6 Pireno 5 266 10 531 15 797 21 062 26 328 

7 Fluoreno 5 547 11 094 16 640 22 187 27 734 

8 Acenaftileno 5218 10 437 15 655 20 873 26 091 

9 Benzo(a)antraceno 5 655 11 310 16 965 22 620 28 274 

10 Benzo(a)pireno 5 457 10915 16 372 21 830 27 287 

11 Criseno 5 509 11 019 16 528 22 037 27 547 

12 Dibenzo(a,h)antraceno 5 450 10 901 16 351 21 802 27 252 

13 Benzo(b)fluoranteno 5 281 10 561 15 842 21 123 26 403 

14 Benzo(k)fluoranteno 4 920 9 841 14 761 19 681 24 602 

15 Benzo(g,h,i)perileno 5544 11 088 16 632 22 176 27 720 

16 lndeno(1 2,3-cd)pireno 5 405 

31 

10811 16216 21 622 27 027 



5 Se preparó la solucion del nivel 1 de concentración, incluye 16 
PAHs estándar interno y surrogados Se corrió el cromatogiama 
con un programa de temperatura y un tiempo de corrida de 31 
minutos Se corrió también un blanco (incluye estándar interno, 
surrogados y solvente) 

6 Al revisar los datos del cromatograma se concluye que faltó tiempo 
para que salieran todos los compuestos de la columna 

7 Se preparó una solución del nivel 5 de concentración (incluye los 16 
PAHs, estándar interno y surrogados) y se corrió el cromatograma 
con el mismo programa de temperatura anterior, pero dando un 
tiempo de corrida de 50 minutos Se corrió 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 anal/tos, se estableció el orden de elución en el 
que aparecen en el cromatograma 

9 Se preparó la solución del nivel 3 de concentración (incluye los 16 
PAHs, el estándar interno y surrogados) y se corrió su 
cromatograma con el mismo programa de temperatura antenor y 
mismo tiempo de corrida Se corrió también un blanco 

10 Al revisar los resultados del cromatograma se lograron identificarlos 
16 analitos, el estándar interno y los surrogados, se determinaron 
sus tiempos de retención y el orden de elución 

11 Se elaboró un reporte de cuantificación para los 19 compuestos 

12 Habiendo optimizado el procedimiento de análisis para el 
cromatógrafo de gases empleado se guardaron las condiciones de 
los parámetros utilizados en un método incluyendo una base de 
datos para la cuantifícación. 

Cada 24 horas se hace un autoajuste del GC-MS con una inyección interna de 
PFTBA (perfluorotributilamma) estandar, y cada vez que se va a inyectar una 
muestra se hace un ajuste fino o verificación de calibración de inyección con un 
estándar de DFTPP (decafluorotrifenilfosfina) 

Ensegu da se incluyen 
• Reporte de optimización del detector con inyección de PFTBA (Figura 8) 
• Reporte de verificación de calibrac ón con DFTPP (Figura 9) 



HP GCD Tune 
Instrument: GCD Plus 
Wed Aug 02 06:59:35 2000 

Detector Optimization) 

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

Mass 68. 95 Mass 218.90 Mass 414.00 
Ab 2212666 Ab 1344410 Ab 96333 EMVoltS 2682 AmuGain 762 
Pw50 0.58 PwSO 0.58 Pw50 0.57 Xray 218.0 AmuOffs 70 

t I Emission ON Wid219 - 0.029 
\ MS Temp 173 TT I OFF 

1 Vacuum 33 DC Pol NEG 

Samples 16 Repeller 16.54 
Averages 1 IonFocus 37.0 
StepSize 0 10 EntLens 11.55 
MassGain 519 EntOffs 16.31 
MassOffs 0 Filament 1 

PFTBA OPEN 

J A, , 1 1 r 
66 

T 1— 
71 

I • ' 
216 221 

1 1 i' 
412 

1 T 1 1 
417 

Scan: 10.00 - 450.00 Samples: 16 Thresh: 100 Step: 0.10 
14*7 peaks Base: 69.00 Abundance: 2056192 
1 0 0 "i 

80 -

6 0 -

40 -

2 0 -

0 T—r-v- - W 
50 100 150 200 

Mass Abund 
69.00 2056192 

218.95 1351680 
414.00 9 016 

Rei Abund 
100.00 
65.74 
4 .38 

250 

Iso Mass 
70.00 

22 .00 
41c . 00 

300 350 400 450 

Iso Abund Iso Ratio 
24632 1.20 
63204 4.68 
7759 8.6i 

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 atiori - Tune Detect r ptimization) Portion 

Calibration vial last refilled : Unknown 

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

Inlet Temperature Actual : 250 

BasePeak should be 69 and lt ìs 69.00 Ok 
Position of mass 69 69.00 Ok 
Position of mass 219 218.95 Ok 
Position of mass 414 414.00 Ok 
Position of isotope mass 70 70.00 Ok 
Position of isotope mass 220 220.00 Ok 
Position of isotope mass 415 415.00 Ok 
Ratio of irass 70 to mass 69(0.5 - 1,6%) 1.21 Ok 
Ratio of mass 220 to mass 219(3.2 - 5.4% 4.66 Ok 
Ratio of mass 415 to mass 414(6.8 - 11.2%) 8.93 Ok 
Ratio of 219 to 69 should be > 15% and ìs 66.36 Ok 
Ratio of 4 14 to 69 should be > 0.21 and is 4.35 Ok 

Mass 69 Precursor (<- 3%) 0.24 Ok 
Mass 219 Precursor (<« 6%) 0.55 Ok 
Mass 414 Precursor (<- 12%) 1.12 Ok 

Testing for a leak in the system 
Ratio of 18 to 69 (<20%) 0.46 Ok 
Ratio of 28 to 69 (<10%) 1.75 Ok 

Electron Multiplaer Voltage 2682 Ok 

Tune portion of System Verification passed. 

System Verificación for GCD Plus Wed Aug 02 7; 2:42 2 00 Pag: 
F gura 8 B Reporte de optim za n de dete t r n PFTBA 



File 
perator 

Acquired 
Instrument 
Sample Name 
Mise Inf 
Vial Number 

F: SV JUL 8 2.bV.D 
Nora E Dia? 
2 Aug 1 0 12: 9 pm using AcqMeth d DFTP0722 

GCD Plu 
TUNE DFTPP 1 ppm, 2 AG STO-200 . 
I NY 1 uL. 
1 

PVbundance j 
1.4e+07 -

1 . 2 e + 0 7 
1 

le+07 -j 

8 0 0 0 00 [ 

6 0 0 0 0 0 0 -

4000000 

2 0 0 0 0 0 0 

0 
Time—> 

TIC: 0802TSV.D 

6 . 0 0 1. 0 t. 0 9 . 0 0 1 0 . 0 1 1 . 0 0 1 2 . 0 0 

Abundance 

70 0 

6 

5 0 

4 

3 

2 

1 

tn - > 

0 

0 -

0 

0 -

0 -

Scan 429 8.860 min : 0802TSV.D 
198 

6° 442 
127 2 5 5 

51 

j . 

110 

U . K . 

1 8 6 2 2 4 

, H I 1 I T 4 3 

3 5 

F gura 9 A Reporte de ver f cacion de la ca ibrac on con DFTPP 



DFTPP 

Data File 
A q Time 
Sample 
Mise 

Method 
Title 

F:\SV JUL Oö 2TSV.D 
2 Aug 1 12:09 pm 

TUNE DFTPP 100 ppm, 02-AGOSTO-2000. 
INY 1 pL. 

F:\METOD0S\SEMIVL~l\0 801PAC.M 

Oc-ator 
In z 
Mu.-îplr 

Nora E Diaz 
ÜCD Plus 
1 . 0 0 

Scan Number 429 
1 Target Rei. to 1 Lower 1 Upper Rei. Raw Result 1 
1 Mass Mass 1 Limit* 1 Limit* Abn* Abn Pa s Fail 

1 51 1 198 1 30 1 60 35.2 269 5c PASS 1 
1 68 1 69 0 1 2 0.0 0 PASS | 
1 69 1 198 1 0 1 100 46.6 355646 PASS 
1 70 69 0 1 2 . 0.5 1632 PASS 1 
l 127 1 198 1 40 1 60 44.4 3 38 68 6 PASS 
1 197 ) 198 1 0 1 1 0.0 0 PASS 
1 198 1 198 100 1 100 100.0 763326 PASS 1 
1 199 1 198 1 5 1 9 7.0 5317c PASS 
1 275 1 198 10 1 30 21.1 161216 PASS 
1 365 198 1 1 1 1 o 2.1 16364 PASS 
1 4 4 1 1 443 1 0 1 100 73.0 569 4 PASS 
1 442 1 198 1 40 1 100 49.9 380544 PASS 
1 443 1 442 1 17 1 23 20.5 77960 PASS 

0S02TSV.D Q0801PAC.M Thu Aug 03 15:18:41 2000 

Figura 9 B Reporte de ver ficacion de la ca brae on con DFTPP 



La taba 11 muestra as condc ones de operacon opt mas para e 
ana s s de PAHs med ante CGC MS nc uye e t po de co umna emp eada e 
programa de temperatura e tempo de corrda gas acarreador ut zado y su 
ve oc dad de f ujo e v umen de nyecconye rango de masas 

Taba 11 C nd c ones de Operac on de Cromatografo de Gases Espectrómetro 
de Masas 

Cromatografo de gases 
Automuestreador 
Detector 

Co umna 

Programa temp 
T empo de corr da 
Gas 
Vo umen de nyeccon 
Rango de masas 
So vent de ay 
Modo 

HP G1800A 
HP 6890 
Espectrómetro de Masas 
Supe co PTE 5 po 5 dfen 95 d met s oxano 
30 m x 0 25 mm D I X 0 25 pm f m 
40 C-4 m n rampa 10 C/m n hasta 300 C 
35 m n 
He 1 m m n 
1 (jL sp t ess 
3 450 m z 
6 0 m n 
Sean 

La f gura 10 muestra una fotograf a de Cromatografo de Gases emp eado en a 
tes s y a f gura 11 presenta una fotograf a de automuestreador ut zado 

F gura 10 Cromatografo de Gases HP G1800 A 



t - n 

F gura 11 Automuestreador HP 6890 

4.5 Identificación 

Los compuestos que e uyen de a co umna se identif can por 
comparacon de sus espectros de masas y tiempos de retencon con os 
espectros y tiempos de retencon de referenca de una base de datos Los 
espectros de masas y t empos de retenc on de referenc a para ana tos se 
obtenen med ante e uso de estándares de ca bracon bajo las m smas 
cond ciones emp eadas para as muestras 

4.6 Cuantificación 

La concentrac on de cada componente dent f cado se m de med ante a 
te n a de 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 e compuesto ana to con a respuesta 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 método ana t co 
• Nafta enod-8 

E tanda es surr gados 
• N trobenceno d-5 y 2 4 6 Tr bromofeno 

s 



4.7 Evaluación del Desempeño del Método Analítico 
(Validación) 

Se considera como evaluación del desempeño de un método analítico el 
conjunto de parámetros 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 parámetros 
• Rango de trabajo 
• Linealidad 
• Precisión 
• Límite de detección 
• Límite de cuantificación 
• Exactitud 

Procedimiento para la Validación 

Se preparó lo siguiente 
• Soluciones primarias de cada uno de los 16 PAHs a partir de estándares 

certificados ( Tabla 5). 
• Una solución Secundaria (Mezcla PAHs) ( Tabla 6). 
• Una mezcla de estandar intemo(Naftaleno d-8) y Surrogados (2 4,6 

Tribromofenol y nitrobenceno d-5) (Tabla 7) 
a Tres blancos de calibración (Tabla 8) 
• Por triplicado soluciones de calibración a 5 niveles de concentración 

(Tabla 9) 
• DFTPP 100 ppm para verificar calibración GC/MS 

Pruebas preliminares permitieron determinar 
• El orden de elución de los 19 componentes de la mezcla 
• Los tiempos de retención 
• La identificación en la base de datos 
• Se creó un método para la adquisición de datos 
• Se creó un método para la cuantificación (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 programó el GC/MS para la corrida de los 18 viales preparados para 
la obtención de las curvas de calibración 



4.8 Muestras Sintéticas 

Las muestras sintéticas se prepararon con agua dest ada grado ASTM 
Tipo II a la que se añadieron cantidades exactamente medidas de soluciones de 
concentraciones conocidas de los 16 analitos a cuantificar (estándares PAHs) y 
cantidades conocidas de estándares surrogados (N trobenceno d-5 y 2,4 6 
Tribromofenol) se sometieron a procedimientos de extracción SPE y 
concentración en Kuderna-Danish luego se añadió una cant dad conocida del 
estándar interno (Naftaleno d-8) y se inyectó en el Cromatógrafo de Gases con 
detector de Espectrometría de Masas 

4.9 Muestras Reales 

Se tomó una muestra al azar de agua potable de San Nicolás y se le 
añadió una cantidad conocida de surrogados (Nitrobenceno d-5 y 2 4 6 
Tribromofenol), se sometió a los procedimientos de extracción y de 
concentración, luego se le añadió el estándar interno 'Naftaleno d-8) y se 
analizó por CGC/MS. 



CAPÍTULO 5 

RESULTADOS 

5.1 Resultados Obtenidos 

Se obtuvieron los cromatogramas que muestran la separación de los 16 
PAHs, los surrogados y el estándar interno. Para la validación instrumental del 
método cromatogràfico se manejaron cinco niveles de concentración por 
triplicado y tres blancos. En el Apéndice A sólo se han incluido los 
cromatogramas de las 15 soluciones que contenían la mezcla de los 16 PAHs 
necesarios para la validación 

Se obtuvieron los reportes de cuantificación necesarios para la validación 
instrumental de las 15 soluciones que contenían los cinco niveles de 
concentración por triplicado En el Apéndice B se muestran dichos reportes de 
cuantificación 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 identificación 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 calibración para cada uno de 
los 16 analitos. En el Apendice se presentan las curvas de calibración 
promedio para cada uno de los 16 analitos 

Para cada analito se trazó la curva promedio de calibración y se calculó 
su 

• Rango de trabajo 
• Linealidad 
• Precisión (°/CV) 
• L mite de Detección 
• Límite de Cuantificación 
• Coeficiente de Correlacon 



En a taba 12 se muestran os datos obten dos en as tres co r das 
cromatograf cas para uno de s 16 ana tos PAHs e benzo k f uoranteno 
donde se observan os c neo n ve es de concentrac on en donde os n ve es 1 y 
5 determ nan e rango de traba o se aprec an tamb en os m tes de detecc on y 
cuant fcacon a prec s on expresada como coefcente de yaracon y a 
nea dad expresada c mo a desv ac on estandar re at va de conjunto de os 

factores de ca brac on 

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

C n entra on Re a de A eas 
Va r C ef ente Fa t de 

mg L D E 
M U E S T R A C r da 1 C da 2 C r da 3 P m e d , ° 

de Va a n C a b a 

4 92 0 0571 0 0 6 1 8 0 546 0 0 5 8 5 161 0 0 1 1 8 

9 841 0 1112 0 1 2 2 9 0 1156 0 1166 4 139 0 0 1 1 8 

12 6 5 2 0 1351 0 1413 0 1741 0 1 5 0 2 11 395 0 0 1 1 9 

14 761 0 1883 0 1685 0 1829 0 1799 4 6 4 5 0 0 1 2 2 

19 681 0 2 3 8 6 0 2 2 2 9 0 2 1 6 5 0 2 2 6 0 4 108 0 0 1 1 5 

C ef De V a a n 5 8 9 0 

L nea dad 1 9 1 1 2 

Repetí ion Pendiente 
O der ada 
a r gen 

Lim te de Dete i n 0 2 6 0 

1 0 0 1 2 6 0 0 0 9 7 L m te de C iant f a on 0 7 8 2 

2 0 0 1 0 7 0 0 1 0 7 

3 0 0 1 1 3 0 0 0 8 9 

P r o m e d o 0 0 1 1 5 

Desv Estandar 0 0 0 0 9 

Los 'mtes de detecc on y cuant fcacon se expresan en mg L para a 
muestra concentrada pero en a muestra org na corresponden a ng L 
cons derando que un tro de agua muestra se concentra a un mL 

En a f gura 12 se muestra a curva de a bracon para e 
benzo k f uoranteno donde se ne uye e coef c ente de corre ac on obten do 
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Figura 12. Curva de Calibración del Benzo(k)fluoranteno. 

En este capítulo sólo se han mostrado los datos obtenidos para uno de 
los 16 PAHs, el benzo(k)fluoranteno, para ampliar la información, en el 
Apéndice D se incluyen las curvas de calibración 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 Validación Instrumental 
para el análisis cromatográfico de los 16 PAHs. En ella se incluyen para cada 
uno de los 16 analitos, los valores de. rango de trabajo, linealidad, precisión, 
límite de detección, límite de cuantificación y coeficiente de correlación. 
Después se discuten los resultados presentados en dicha tabla Se puede 
anticipar que la validación fue satisfactoria Las conclusiones se mencionan en 
el capítulo correspondiente. 

En la Tabla 14 se muestra un resumen de los resultados obtenidos en el 
tratamiento de las muestras sometidas a extracción y concentración, donde se 
señalan los porcentajes de recuperación de los suriogados utilizados Después 
de la tabla se discuten los resultados presentados en ella y las conclusiones se 
presentan precisamente en el capítulo de conclusiones y recomendaciones 
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5.2 Discusión de Resultados presentados en la tabla 13 

Los rangos de trabajo se establecen de manera individual para los 16 
analitos y los valores obtenidos se muestran en la tabla 13, por ejemplo para el 
naftaleno 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 5 y 25 mg/L 

Se asume linealidad cuando la desviación estándar relativa del conjunto 
de los FC en el rango de trabajo es menor de 20 %, según los criterios de 
aceptación establecidos por la US EPA Para nuestra validación, en todos los 
casos se cumple la condición de linealidad. El mínimo valor obtenido fue 
del 91 para el benzo(k)fluoranteno y el máximo valor obtenido fue de 8 54 para 
el benzo(g,h,i)perileno 

La Precisión expresada como % CV debe ser menor que 15 % De 
acuerdo a este criterio de aceptación en nuestra validación en todos los anahtos 
se cumple dicha condición, ya que se obtuvieron valores de 1 10 % CV para el 
naftaleno y el acenafteno, que fueron los más bajos, y el más alto fue para el 
lndeno(1,2,3-cd)pireno con 11.18 % CV 

El Límite de Cuantificación debe ser menor que el nivel 1 de la curva de 
calibración. En todos los casos (16 PAHs) se cumple 



En la tabla 14 se muestra un resumen de los resultados obtenidos en el 
tratamiento de muestras sometidas a extracción y concentración, donde se 
señalan los porcentajes de recuperación de los surrogados utilizados Luego se 
presenta una discusión de los resultados 

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

Tipo 
SPE Muestra Fecha de 

Extracción 

Fecha 
de 

corrida 

% 
Recup 

Nitro d-5 

%Recup 
2,4,6TBF PAHs (ig/L PH 

Disco Blanco 02/09/00 05/09/00 1.09 72 14 N D. 2 
(HCl) 

Disco Std N-5 02/09/00 05/09/00 0 09 65 50 0 83-2.96 2 
(HCl) 

Disco Std N-5 21/09/00 22/09/00 0 31 28 89 2 63-22 31 5 

Disco 

Tubo 

Std N-5 

Std N-5 

21/09/00 

21/09/00 

22/09/00 

22/09/00 

1 60 

1806 

66 33 

106 53 

0 81-18 01 

11 84-36 30 

5 

5 

Disco Std N-5 28/09/00 24/10/00 0 61 16 15 2 41-8 85 7 

DISCO Real 18/10/00 24/10/00 2.55 6 67 N.D. 7 

5.3 Discusión de resultados presentados en la tabla 14 

Al carecer de metodología oficial en México se toman como referencia 
los criterios de aceptación establecidos por la EPA Para los surrogados son 
valores de 30 a 120 % de recuperación los que deben obtenerse para que se 
considere validado el método en cuanto al tratamiento de la muestra, según ese 
organismo se deben obtener 7 veces recuperaciones comprendidas entre esos 
niveles, en el proyecto de tesis original se planeaba hacer extracciones 
solamente con discos pero se consiguió un tubo SPE C is para comparar la 
eficiencia de la extracción 

Como se aprecia en la tabla 14 la recuperacón para el 2 4,6 
Tribromofenol fue aceptable cuando se trató un blanco en disco SPE, así mismo 
fueron aceptables las recuperaciones obtenidas con estándares nivel 5 en dos 
ocasiones con disco SPE y una ocasion en tubo SPE Las recuperaciones de 
Nitrobenceno d-5 en ningún caso fueron aceptables 



La columna que dice PAHs se refiere a los niveles mínimo y máximo de 
concentración en microgramos/litro que se encuentran en el reporte de 
cuantificación de los 16 PAHs, esos valores sólo incluyen a 2 de los 16 PAHs 
que son precisamente los analitos para los cuales se obtuvieron la mayor y la 
menor eficiencia de extracción, para el informe completo deberá remitirse el 
lector al Apéndice E, que muestra los resultados del tratamiento de muestras, 
incluye el cromatograma y el reporte de cuantificación para cada una de las 
muestras sometidas al tratamiento completo 

Se trabajó con un blanco, 5 estándares nivel 5 de concentración como 
se muestra en la tabla 10 de cada uno de los PAHs, y una muestra real 

En la tabla 14 también se incluye el valor de pH de cada muestra antes 
de efectuar la extracción. Se pretende correlacionar la eficiencia de la 
extracción con el pH, pero el número de datos es insuficiente para llegar a 
conclusiones. 



CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES 

Con varias corridas de prueba (preliminares) se lograron determinar las 
condiciones óptimas para el analisis por CGC/MS. 

Se logró mejorar el tiempo de análisis para PAHs reportado hasta el 
momento por Cromatografía de Gases, ya que una publicación reciente 
(06/09/00) de la compañía Alltech separa a los 16 compuestos en 54 minutos y 
a temperatura programada, pero usa un detector de ionización de flama . En 
este estudio también se trabajó a temperatura programada, pero con un 
detector de espectrometría de masas y se logró la separación en 35 minutos, el 
analito número 16 tiene un tiempo de retención inferior a 33 minutos. 

La evaluación del desempeño inicial del método analítico propuesto 
(Validación Instrumental) permitió validarlo satisfactoriamente, ya que se 
determinaron para cada PAH su rango de trabajo, sus límites de detección y 
cuantificación, su precisión y linealidad dentro de los criterios de aceptación 
establecidos por la EPA. 

Los rangos de trabajo que se manejaron para las curvas de calibración 
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 mililitro, es posible 
cuantificar muestras con niveles de concentración en general de 5 a 25 pg/L 
(0.005 a 0.025 mg/L), para valores exactos de compuestos PAHs particulares 
consultar la tabla 13 de resultados de la validación instrumental 

Ésto 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 anterior, proponemos el método analítico desarrollado en este 
trabajo para la etapa de medición instrumental de PAHs en agua potable 

Se alcanzó el objetivo general al optimizar la etapa de medición 
instrumental para cuantificar PAHs en agua potable mediante CGC/MS 
(Validación Instrumental), pero la etapa de preparación de muestra que incluye 
extracción y concentración de los PAHs no fue posible el optimizarlo en forma 
completa (Validación Metodológica del tratamiento de muestra) 

Se eligió un procedimiento de extracción moderno (SPE en disco o tubo) 
que ofrece como ventaja que no consume mucho solvente (como la extracción 
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líquido-líquido) y por lo mismo genera menos residuos de laboratorio y ésto 
reduce la contaminación 

Se seleccionó un procedimiento de concentración de muestra 
recomendado por la EPA en algunos de sus métodos para compuestos 
orgánicos. Éste fue el uso de un equipo micro Kudema-Danish 

En cuanto al tratamiento de la muestra y haciendo referencia a la 
discusión de resultados de la tabla 14, se recomienda hacer más pruebas de 
extracción en tubo SPE y en disco SPE para poder tener un número 
significativo de datos, compararlos y poder llegar a una conclusión de si es 
mejor extraer en tubo SPE o en disco SPE, además de lograr la validación del 
tratamiento de muestra. Se propone esta validación como un nuevo tema de 
tesis para maestría o licenciatura 

Para poder generar una metodología analítica completa es indispensable 
incluir tanto el tratamiento de muestra como las condiciones de medición. 
Debido a que los resultados obtenidos no incluyen la validación del tratamiento 
de muestra, no es posible aún generar una metodología completa, por lo que 
sólo se incluyen las condiciones de operación del CGC/MS y un procedimiento 
general para el tratamiento de muestra y análisis de PAHs en agua potable 

En forma resumida se presentan en seguida las condiciones de 
operación del CGC/MS presentadas anteriormente en la tabla 11 y en la figura 
13 se muestra el procedimiento general que se propone en esta tesis para el 
análisis de Hidrocarburos Aromáticos Pohcíclicos en Agua Potable 

Tabla 11 Condiciones de Operación del CGC/MS 

Cromatógrafo de gases HP G1800A 
Automuestreador 
Detector Espectrómetro de Masas 

Supelco PTE-5, poli 5% difenil/95 % 
dimetilsioloxano 30 m x 0 25 mm D I X 0 25 pm film 
40°C-4 mm, rampa 10T/mm hasta 300 C 
35 mm 
He 1 ml/min 
1 p l splitless 
30-450 m/z 
6 0 mm 
Sean 

HP 6890 

Columna 

Programa temp 
Tiempo de corrida 
Gas 
Volumen de inyección 
Rango de masas 
Solvent delay 
Modo 



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

Procedimiento General 

Figura 13. Procedimiento General 
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APÉNDICE A 

CROMATOGRAMAS 

MEZCLA DE ESTÁNDARES DE 16 PAHs 

Nivel de concentración Curva de Calibración Página 

1 A 56 

1 B 57 

1 C 58 

2 A 59 

2 B 60 

2 C 61 

3 A 62 

3 B 63 

3 C 64 

4 A 65 

4 B 66 

4 C 67 

5 A 68 

5 B 69 

5 C 70 
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File : D:\SV-JUL\0802HN2A.D 
Operator : Nora E Diaz 
Acquired : 2 Aug 2000 22:06 
Instrument. : GCD Plus 
Sample Name: ESTD NIV 2A PAHS, PREP: 02-AGO-2000. 
Mise Info : INY 1 ßL. 
Vial Number: 5 

Abundance 

6000000 

5500000 

5000000 

4500000 
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2000000 
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Operator : Nora E Diaz 
Acquired : 2 Aug 2000 23:03 
Instrument : GCD Plus 
Sample Name: ESTD NIV 2B PAHS, PREP: 02-AGO-2000. 
Mise Info : INY 1 pL. 
Vial Number: 6 
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File : D:\SV-JUL\0802HN2C.D 
Operator : Nora E Diaz 
Acquired : 3 Aug 2000 00:01 
Instrument : GCD Plus 
Sample Name: ESTD HIV 2C PAHS, PREP: 02-AGO-2000. 
Mise Info : INY 1 ph. 
Vial Num£>er: 7 

Abwidance 
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File : 
Operator : 
Acquired : 
Instrument : 
Sample Name: 
Mise Info 
Vial Number: 

D:\SV-JUL\0802HN3A.D 
Nora E Diaz 
3 Aug 2000 1:58 
GCD Plus 

ESTD NIV 3A PAHS, PREP: 02-AGO-2000. 
INY 1 ¿iL. 
9 

fcartarc« T 0602HN3A.D 
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File : 
Operator : 
Acquired : 
Instrument : 
Sample Name: 
Mise Info : 
Vial Number: 

D:\SV-JUL\0802HN3B.D 
Nora E Diaz 

3 Aug 2000 2:55 
GCD Plus 

ESTD NIV 3B PAHS, PREP: 02-AGO-2000. 
INY 1 {¿L. 
10 
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File : D:\SV-JUL\0802HN3C.D 
Operator : Mora E Diaz 
Acquired : 3 Aug 2000 3:52 
Instrument : GCD Plus 
Sample Name: ESTD NIV 3C PAHS, PREP: 02-AGO-2000. 
Mise Info : INY 1 ßL. 
Vial Number: 11 
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File : D:\SV-JUL\0802HN4A.D 
Operator : Nora E Diaz 
Acquired : 3 Aug 2000 4:49 
Instrument : GCD Plus 
Sample Name: ESTD NIV 4A PAHS, PREP: 02-AGO-2000. 
Mise Info : INY 1 *xL. 
Vial Number: 12 

Alxrtance 
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File : D:\SV-JTJL\0802HN4B.D 
Operator : Nora E Diaz. 
Acquired : 3 Aug 2000 5:45 
Instrument : GCD Plus 
Sample Name: ESTD NIV 4B PAHS, PREP: 02-AGO-2000. 
Wise info : INY 1 jiL. 
Vial Number: 13 
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Operator : Nora E Diaz 
Acquired : J Aug 2000 6:43 
Instrument : GOD Plus 
Sample Name: ESTD NIV 4C PAHS, PREP: 02-AGO-2000. 
Mise Info : INY l ßL. 
Vial Number: 14 
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Operator : Nora E Diaz 
Acquired : 3 Aug 2000 8:37 
Instrument : GCD Plus 
Sample Name: ESTD NIV 5A PAHS, PREP: 02-AGO-2000. 
Mise Info : INY 1 pL. 
Vial Number: 16 

Abundance 
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File : D:\SV-JUL\0802HN5B.D 
Operator : Nora E Diaz 
Acquired : 3 Aug 2000 9:34 
Instrument : GCD Plus 
Sample Name: ESTD NIV 5B PAHS, PREP: 02-AGO-2000. 
Mise Info : I NY 1 fiL. 
Vial Number: 17 
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File : D:\SV-JUL\0802HN5C.D 
Operator : Nora E Diaz 
Acquired : 3 Aug 2000 10:35 using AcqMethod PAHS0201 
Instrument : GCD Plus 
Sample Name: ESTD NIV 5C PAHS, PREP: 02-AGO-2000. 
Mise Info : INY l pL. 
Vial Number: 18 
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APÉNDICE B 

REPORTES DE CUANTIFICACIÓN 

MEZCLA DE ESTÁNDARES DE 16 PAHS 

Nivel de concentración Curva de calibración Página 

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 



Data File : D:\SV-JUL\0802HN1A.D 
Acq On : 2 Aug 2000 19:15 
Sample : ESTD NIV 1A PAHS, PREP: 02-AG0200P. 
Misc : lUi 1 /iL. 

Operator: Nora E Diaz 
Inst : GCD Plus 
Multiplr: 1.00 

Vial: 2 

Sample Amount; 0.00 
MS Integration Params: events.e 
Quant Time: Sep 8 11:35 2000 Quant Results File: Q0801PAT.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. Qlon Response Cone Units Dev(Min) 

1) Naftaleno d-8 12 . 71 136 63137313 50 .00 ßg/L -0.03 

System Monitoring Compounds 
2) Nitrobenceno d-5. 11. .17 82 45157828 97. .72 ßq/L -0.01 
Spiked Amount 100.000 Recovery = 97.72% 
7) 2,4,6 Tribromofenol 18. .75 330 6442513 68. .03 ßQ/L 0.00 
Spiked Amount 100.000 Recovery = 68.03% 

Target Compounds Ovalue 
3) Naftaleno. 12. 75 128 5432019 4 . 21 ßg/L 99 
4) Acenaftileno 16. 46 152 5310425 4. 05 ßq/L 99 
5) Acenafteno. 16. 90 153 3472705 4. 26 pq/L 97 
6) Fluoreno 18. 09 166 3834354 4 . 28 ßg/L 99 
8) Fenantreno 20. 31 178 5056052 4 . 02 ßg/L 100 
9) Antraceno 20. 41 178 4895668 3. 93 ßg/L 100 

10) Fluoranteno 23 . 11 202 5340729 3. 94 ßg/L 100 
11) Pireno 23 . 61 202 5581133 3. 85 ßq/L 99 
12) (Benzo (a) antraceno 26. 47 228 3899953 4. 34 pg/L 99 
13) Criseno 26. 56 228 3753925 4 . 19 ßg/L 100 
14) Benzo (b) fluoranteno 28. 86 252 2483110 A . 27 ßq/L 99 
15) Benzo (k) fluoranteno 28. 91 252 3606666 4 . 66 ßq/L 99 
16) Benzo (a) pireno 29. 50 252 2198693 2. 62 ßg/L 98 
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31. 85 276 1947905 5. 62 ßq/L / 73 
18) Dibenzo (a,h) antraceno 31. 92 278 1321148 4. 39 ßg/L 95 
19) Benzo (ghi) perileno 32. 45 276 1342413 4 . 52 ßg/L 1 89 

(#) = qualifier out of range (re) - manual integration 
0802HN1A.D Q0801PAT.M Fri Sep 08 11:35:37 2000 



Data File 
Acq On 
Sample 
Mise 

D:\SV-JUL\0802HN1B.D 
2 Aug 2000 20:11 

ESTD NIV IB PAHS, PREP: 
INY 1 ¿iL. 

02-AGO-2000. 

MS Integration Params: events.e 
Quant Time: Sep 8 11:36 2000 

Vial: 
Operator: 
Inst : 
Multiplr: 

Sample Amount: 

Nora E Diaz 
GCD Plus 
1.00 
0.00 

Quant Results File: Q0801PAT.RES 

Quant Method 
Title 
Last Update 
Response via 
DataAcq Meth 

C:\ARCHIVOS\M..AQ0801PAT.M (Chemstation Integrator; 

ThU Sep 07 18:59:14 2000 
Initial Calibration 
PAHS0201 

Internal Standards R.T. Qlon Response Cone 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 ug/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 16 . 46 152 6205514 4. 33 ug/L 99 
5) Acenafteno. 16 . 90 153 3961322 4. 39 (xg/L 99 
6) Fluoreno 18 . 09 166 4357800 4. 40 MÇ/L 99 
8) Fenantreno 20 . 31 178 5747689 4. 13 t¿g/L 100 
9) Antraceno 20 .42 178 5704688 4. 21 ug/L 99 
10) Fluoranteno 23 .11 202 6133836 4. 11 ug/L 99 
11) Pireno 23 .62 202 6462410 4 . 08 ug/L 100 
12) (Benzo (a) antraceno 26 .47 228 4577080 4 . 64 fig/L 99 
13) Criseno 26 .56 228 4392954 4 . 49 fig/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 pg/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 f 74 
18) Dibenzo (a,h) antraceno 31 . 93 278 1734530 5. 22 Ug/L 98 
19) Benzo (ghi) perileno 32 . 46 276 1622211 4 . 94 \ig/L 96 

(#) «= qualifier out of range (m) = manual integration 
0802HN1B.D Q0801PAT.M Fri Sep 08 11:36:03 2000 



Data File : D:\SV-JUL\0802HN1C.D 
Acq On : 2 Aug 2000 21:08 
Sample : ESTD NIV 1C PAHS, PREP: 02-AGO-2000. 
Mise : INY 1 mL-

Operator: Nora E Diaz 
Inst : GCD Plus 
Multiplr: 1.00 

Vial: 4 

Sample Amount: 0.00 
MS Integration Params: events.e 

Q u a n t Time: Sep 8 11:37 2000 Quant Results File: Q0801PAT.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. Qlon Response cone Units Dev(Min) 

1) N-.ftaleno d-8 12. . 72 136 72609251 50 .00 Mg/L -0.02 

System Monitoring Compounds 
2) Nitrobenceno d-5. 11. 18 82 52709079 99 .19 pg/L 0 . 0 0 
Spiked Amount l o o . o o o Recovery = 99.19% 
7) 2,4,6 Tribromofenol 18. 76 330 8302583 76 .23 m g/L 0 . 0 0 
Spiked Amount l o o . o o o Recovery = 76.23% 

Target Compounds Qvalue 
3) Naftaleno. 12, 76 128 6427782 4 41 Hq/L 99 
4) Acenaftileno 16. 47 152 6325684 A .27 f i q / L 99 
5) Acenafteno. 16. 91 153 3976283 4 .23 n q / h 99 
6) Fluoreno 18. 10 166 4474809 4 .39 pg/L 99 
8) Fenantreno 20. 31 178 5985558 4 .21 fjg/L 100 
9) Antraceno 20. 42 178 5759000 4 .09 99 

10) Fluoranteno 23 . 12 202 6152769 3 .95 Mg/L 99 
11) Pireno 23. 62 202 6528692 3 . 96 Hq/L 99 
12) (Benzo (a) antraceno 26. 48 228 4391822 4 .21 f i q / L 100 
13) Criseno 26. 57 228 4217666 4 .03 Mg/L 99 
14) Benzo (b) fluoranteno 28. 87 252 2710432 3 .91 ü q / L 99 
15) Benzo (k) fluoranteno 28. 92 252 3967529 4 .44 Mg/L 100 
16) Benzo (a) pireno 29. 51 252 2349683 2 .20 ag/L 98 
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31. 86 276 1751323 4 . 15 Mg/L 92 
18) Dibenzo (a,h) antraceno 31. 93 278 1349134 3 .86 Uq/L 99 
19) Benzo (ghi) perileno 32. 46 276 1316227 3 .77 n q / L 97 

(/) - qualifier out of range (m) = manual integration 
0802HN1C.D Q0801PAT.M Fri Sep 08 11:37:27 2000 



Data File : D:\SV-JUL\0802HN2A.D 
Acq On : 2 Aug 2000 22:06 
Sample : ESTD NIV 2A PAHS, PREP: 02-AGO-2000. 
Mise : I NY 1 /iL-

HS Integration Parants: events.e 
Quant Time: Sep 8 11:41 2000 

vial: 5 
Operator: Nora E Diaz 
Inst : GC0 Plus 
Multiplr: 1.00 

Sample Amount: 0.00 

Quant Results File: Q0801PAT.RES 

Quant Method : C:\ARCHIVOS\M-..\QO8OlPAT.M (Chemstation Integrator) 
Title : 
Last Update : Thu Sep 07 18:59:14 2000 
Response via : Initial Calibration 
DataAcq Meth : PAHS0201 

Internal Standards R.T. Qlon Response Cone Units Dev(Min) 

1) Naftaleno d-8 .2. 72 136 67738244 50. 00 ßq/L •0.02 
System Monitoring Compounds 

2} Nitrobenceno d-5. 11. .17 82 49534245 99. 91 pg/L 0.00 
Spiked Amount 100.000 Recovery 3 99.91% 
7) 2,4,6 Tribromofenol 18. .75 330 9462658 93. 13 Mg/L 0.00 
Spiked Amount 100.000 Recovery = 93.13% 

Target Compounds Qvalue 
3) Naftaleno. 12 .76 128 11094272 10. 42 ßg/L 100 
4) Acenaftileno 16 .46 152 liöos^sg 10. 41 Mg/L 100 
5) Acenafteno. 16 .90 153 7380942 10. 97 Uq/L 97 
6) Fluoreno 18.09 166 8084200 10. 97 iig/L 100 
8) Fenantreno 20 .31 178 10810154 10. 39 ßq/L 100 
9) Antraceno 20 .42 178 10395175 10. 51 ß g/L 100 

10) Fluoranteno 23 .11 202 11535107 10. 43 ßg/L 100 
11) Pireno 23 .62 202 11931395 10. 42 ßg/L 99 
12) (Benzo (a) antraceno 26 . 47 228 8704811 10. 87 ßq/L 99 
13) Criseno 26 .57 228 7955593 10. 60 ßg/L 100 
14) Benzo (b) fluoranteno 28 .87 252 5633799 9. .68 ßq/L 99 
15) Benzo (k) fluoranteno 28 .92 252 7530611 9. . 34 ßq/L 100 
16) Benzo (a) pireno 29 .51 252 4873589 9. .05 ßq/L 99 
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31 .85 276 3129450 8 .98 ßg/L 98 
18) Dibenzo (a,h) antraceno 31 . 93 278 3019263 9 .75 Mg/L 100 
19) Benzo (ghi) perileno 32 .46 276 2940531 9 .86 ug/L 91 

(#) - qualifier out of range (m) • manual integration 
0B02HN2A.D Q0801PAT.M Fri Sep 08 11:41:14 2000 



Data File : D:\SV-JUL\0802HN2B.D Vial: 6 
Acq On : 2 Aug 2000 23:03 Operator: Nora E Diaz 
Sample : ESTD NIV 2B PAHS, PREP: 02-AGO-2000. Inst : GCD Plus 
Mise : INY 1 pL. Multiplr: 1.00 

Sample Amount: 0.00 
MS Integration Paraas: events.e 
Quant Time: Sep 8 11:41 2000 Quant Results File: Q0801PAT.RES 

Quant Method : c:\ARCHIVOS\M...\Q080lPAT.M (Chemstation Integrator) 
Title : 
Last Update : Thu Sep 07 18:59:14 2000 
Response via : Initial Calibration 
DataAcq Meth : PAHS0201 

Internal Standards R.T. Qlon Response Cone 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 pg/L 0.00 
Spiked Amount 100.000 Recovery = 99.42% 
7) 2,4,6 Tribromofenol 18. 75 330 10077716 95. 90 pg/L 0. 00 
Spiked Amount 100.000 Recovery = 95.90% 

Target Compounds Qvalue 
3) Naftaleno. 12. 76 128 11537993 10, 50 pq/L 100 
4) Acenaftileno 16. 16 152 12002593 10. 4i pq/L 100 
5) Acenafteno. 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 pg/L 100 
9) Antraceno 20. 42 178 10761265 10. 52 pq/L 100 

10) Fluoranteno 23 . 12 202 12042873 10. 55 pq/L 100 
m Pireno 23 . 62 202 12482964 10. 57 pq/L 100 
12) (Ben2o (a) antraceno 26. 47 228 9423383 11. 46 pq/L 99 
13) Criseno 26 . 57 228 8600777 11. 18 pq/L 100 
14) Benzo (b) fluoranteno 28. 87 252 6607621 11. 09 pg/L 100 
15) Benzo (k) fluoranteno 28. 92 252 8611541 10. 36 pg/L 100 
16) Benzo (a) pireno 29. 51 252 5693948 10. 67 pq/L 100 
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31. 85 276 3885126 11. 00 pq/L 100 
18) Dibenzo (a,h) antraceno 31. 92 278 3663242 11. 49 pq/L 99 
19) Benzo (ghi) perileno 32. 45 276 3673991 12. 04 pq/L 93 

9 ) = qualifier out of range (o) = manual integration 
0802HN2B.D Q0801PAT.M Fri Sep 08 11:41:37 2000 



Data File : D:\SV-JUL\0802HN2C.D Vial: 7 
Acq On : 3 Aug 2000 00:01 Operator: Nora E Diaz 
Sample : ESTD NIV 2C PAHS, PREP: 02-AGO-2000- Inst : GCD Plus 
Misc : IN* l /iL. Multiplr. l.oo 

Sanple Amount: 0.00 
MS Integration Params: events.e 
Quant Time: Sep 8 11:42 2000 Quant Results File: Q0801PAT.RES 

Quant Method : C:\ARCHIVOS\M--.\Q0801PAT.M (Chemstation Integrator) 
Title : 
Last Update : Thu Sep 07 18:59:14 2000 
Response via : Initial Calibration 
DataAcg Meth : PAHS0201 
Internal Standards R. T. Qlon Response Cone Units Dev(Min) 

1) Naftaleno d-8 12. . 72 136 70687062 50. . 00 ug/L -0.02 
System Monitoring Compounds 

2) Nitrobenceno d-5. 11. 17 82 51938204 100. . 39 fig/L 0.00 
Spiked Amount 100.000 Recovery = 100. : 39% 
7) 2,4,6 Tribromofenol 18. 75 330 10282184 96. .97 yg/L 0.00 
Spiked Amount 100.000 Recovery - 96.97% 

rarge* compounds Qvalue 
3) Naftaleno. 12. 76 128 11582714 10. 43 Mg/L 100 
4) Acenaftileno 16. 46 152 12167355 10. 47 vg/L 99 
5) Acenafteno. ie. 90 153 7629105 10. 84 ug/L 99 
6) Fluoreno 18. 09 166 8629702 11. 28 ug/L 99 
8) Fenantreno 20. 31 178 11348755 10. 47 fig/L 100 
9) Antraceno 20. 42 178 10962581 10. 65 fig/L 100 

10) Fluoranteno 23. 11 202 11846275 10. 22 fig/L 100 
11) Pireno 23. 61 202 12505998 10. 48 fig/L 99 
12) (Benzo (a) antraceno 26. 47 228 9369404 11. 27 fig/L 99 
13) Criseno 26. 56 228 8561075 11. 00 ng/L 99 
14) Benzo (b) fluoranteno 28. 87 252 6237018 10. 32 Mg/L 99 
15) Benzo (k) fluoranteno 28. 92 252 8168288 9. 72 ug/L 99 
16) Benzo (a) pireno 29. 50 252 5378757 9. 77 ftq/L 100 
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31. 85 276 3607947 10. 03 ng/L 100 
18) Dibenzo (a,h) antraceno 31. 93 278 3496384 10. 85 fig/L 97 
19) Benzo (ghi) perileno 32. 45 276 3434106 11. 11 M g/L / 89 

(#) = qualifier out of range (m) = manual integration 
0802HN2C.D Q0801PAT.M Fri Sep OS 11:42:03 2000 



Data File : D:\SV-JUL\0802HN3A.D vial: 9 
Acq On : 3 Aug 2000 1:58 Operator: Nora E Diaz 
Sample : tSTD NIV 3A PAHS, PREP: 02-AG0-2000. Inst : GCD Plus 
Mise : INY 1 pL. Hultiplr: 1.00 

Sample Amount: 0.00 
MS Integration Params: events.e 
Quant Time: Sep 8 11:44 2000 Quant Results File: Q0801PAT.RES 

Quant Method : C:\ARCHIV0S\M...\Q0801PAT.H (Chemstation Integrator) 
Title : 

Thu Sep 07 18:59:14 2000 
Initial Calibration 
PAHS0201 

Last Update 
Response via 
DataAcq Meth 

Internal Standards R.T. Qlon Response Cone Units Dev(Min) 

50.00 pq/L -0.02 1) Naftaleno d-8 

System Monitoring Compounds 
2) Nitrobenceno d-5. 
Spiked Amount 100.000 
7) 2,4,6 Tribromofenol 
Spiked Amount loo.000 

12.72 136 69440760 

11 .17 0.00 82 51511953 101.36 pq/L 
Recovery = 101.36% 

18.75 330 11133542 106.89 pq/L 0.00 
Recovery = 106.89% 

Target Compounds Qvalue 
3) Naftaleno. 12 . 76 128 17438172 17. 40 pq/L 100 
4) Acenaftileno 16. 46 152 18539389 17. 37 pq/L 100 
5) Acenafteno. 16 . 90 153 11494535 18. 01 ug/L 99 
6) Fluoreno 18 . 09 166 13016166 18 . 73 pq/L 99 
8) Fenantreno 20 . . 31 178 17619434 17. 93 pq/L 100 
9) Antraceno 20 . .42 178 16671874 18. 01 pq L 100 

10) Fluoranteno 23 . .11 202 186172 4 17. 83 pq L 100 
11) Pireno 23 , .61 202 19669145 18. 45 Mg/L 100 
12) (Ben2o a) antraceno 26 . . 47 228 15158185 19. 66 pq L 99 
13) Criseno 26 , , 56 228 13689210 19. 40 pq/L 100 
14) Benzo (b) fluoranteno 28. . 87 252 10638044 18 . 50 pq/L 100 
15) Ben2o (k) fluoranteno 28. . 92 252 13079952 16. 03 pq/L 99 
16) Benzo (a) pireno 29. . 50 252 8956113 18 . 92 pq L 100 
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31 . 84 276 6399588 19 . 03 pq/L 99 
18) Dibenzo (a,h) antraceno 31 .92 278 6072526 19. 45 pq/L 10 0 
19) Benzo (ghi) perileno 32 .45 276 5879526 19. 81 pq/L 93 

(#) - qualifier out of range (m) = manual integration 
0802HN3A.D Q0801PAT.M Fri Sep 08 11:44:40 2000 



Data File : D:\SV--JUL\0802HN3B.D Vial: 10 
Acq On : 3 Aug 2000 2:55 Operator: Nora E. Diaz 
Sample : ESTD NIV 3B PAHS, PREP: 02-AGO-2000. Inst : GCD Plus 
Mise : I NY l ßL. Multiplr: l.oo 

Sample Amount: 0.00 
MS Integration Params: events.e 
Quant Time: Sep 8 11:45 2000 Quant Results File: Q0801PAT.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 Heth : PAHS0201 

Internal Standards R.T. Qlon Response Cone Units Dev(Min) 
1) Naftaleno d-8 12.72 136 67308294 50.00 ßg/L -0.02 

System Monitoring Compounds 
2) Nitrobenceno d-5. 11.18 
Spiked Amount 100.000 
7) 2,4,6 Tribromofenol 18.76 
Spiked Amount 100.000 

82 48318434 98.08 ßg/L 0.00 
Recovery = 98.08% 

330 11079411 109.74 ßg/L 0.00 
Recovery = 109.74% 

arget Compounds Qvalue 
3) Naftaleno. 12. 76 128 16239688 16. 62 fjg/L 100 
4) Acenaftileno 16. 47 152 17385802 16. 74 vg/ij 100 
5) Acenafteno. 16. 91 153 10817554 17. 41 ßg/L 100 
6) Fluoreno 18. 10 166 12238758 18. 09 ßg/L 99 
8) Fenantreno 20. 32 178 16593164 17. 35 ßg/L 99 
9) Antraceno 20. 42 178 15536410 17. 21 ßg/L 100 
10) Fluoranteno 23. 12 202 17142754 16. 82 ßg/L 100 
11) Pireno 23. 62 202 18099139 17. 37 ßg/L 100 
12) (Benzo (a) antraceno 26. 48 228 13517952 17. 96 tig/h 99 
13) Criseno 26. 57 228 12303588 17. 82 ßq/L 100 
14) Benzo (b) fluoranteno 28. 87 252 9087423 16. 21 ßg/L 100 
15) Benzo (k) fluoranteno 28. 93 252 11342179 14. 31 ßg/L 99 
16) Benzo (a) pireno 29. 51 252 7470258 15. 81 ßg/L 100 
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31. 86 276 4892823 14. 77 ßg/L 100 
18) Dibenzo (a,h) antraceno 31. 93 278 4609032 15. 16 ßg/L 99 
19) Benzo (ghi) perileno 32. 46 276 4554403 15. 71 ßg/L 94 

(#) = qualifier out of range (m) = manual integration 
0802HN3B.D Q0801PAT.M Fri Sep 08 11:45:18 2000 



Data File 
Acq On 
Sample 
Mise 

D:\SV-JUL\0802HN3C.D 
3 Aug 2000 3:52 

ESTD NrV 3C PAHS, PREP: Û2-AGO-2000. 
I NY 1 pL. 

MS Integration Params: events.e 
Quant Tine: Sep 8 11:45 2000 

Vial; 11 
Operator: Nora E Diaz 
Inst : GCD Plus 
Hultiplr: 1 . 0 0 

Sample Amount: O.OO 

Quant Results Pile: Q0801PAT.RES 
Quant Method 
Title 
Last Update 
Response via 
DataAcq Meth 

C : \ARCHIVos\M..AQ0801PAT-M (Chemstation integrator) 
ThU Sep 07 18:59:14 2000 
Initial Calibration 
PAHS0201 

Internal Standards R. .T. Qlon Response Cone Units Dev(Min) 

1) Naftaleno d-8 12. .72 136 74718983 50.00 pg/L -0.02 
System Monitoring Compounds 

2) Nitrobenceno d-5. 11. 18 82 55149756 100.65 ug/L O.OO 
Spiked Amount 100.000 Recovery » 100.85% 
7) 2,4,6 Tribroaofenol 18. 76 330 12403662 110.67 pg/L 0.00 
Spiked Amount 100.000 Recovery «= 110.67% 

Target Compounds Qv alue 
3) Naftaleno. 12. 76 128 18390796 17.00 pg/L 100 
4) Acenaftileno 16. 47 152 19712718 17.14 pg/L 100 
5) Acenafteno. 16. 91 153 12047368 17.47 pg/L 100 
6) Fluoreno 18. 10 166 13655453 18 . 20 pg/L 99 
8) Penantreno 2 0 . 32 178 18307390 17.23 pg/L 100 
9) Antraceno 20. 42 178 17350357 17.33 pq/L 99 
10) Fluoranteno 23. 12 202 19341420 17.13 pg/L 100 
11) Pireno 23. 62 202 20297748 17.58 pq/L 100 
12) ( B e n 2 0 (a) antraceno 26. 48 228 15723778 18.90 pq/L 100 
13) criseno 26. 57 228 13892612 18.17 pg/L 100 
14) Benzo (b) fluoranteno 28. 88 252 10891483 17.56 pq/L 99 
15) Benzo (k) fluoranteno 28. 93 252 13662450 15.55 pg/L 100 
16) Ben2o (a) pireno 29. 51 252 9106713 17.70 pq/L 100 
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31. 86 276 6355794 17.47 pq/L 99 
18) Dibenzo (a,h) antraceno 31. 93 278 6209469 18.47 pg/L 100 
19) Benzo (ghi) perileno 32. 46 276 5930839 18.54 pq/L 92 

(/) = qualifier out of range (ra) • manual integration 
0802HN3C.D Q0801PAT.M Fri Sep 08 11:45:54 2000 



Data Pile : D:\SV-JUL\0802HN4A.D Vial: 12 
Acq on : 3 Aug 2000 4:49 Operator: Nora E Diaz 
Sample : ESTD NIV 4A PAKS, PREP: 02-AGO-2000. Inst : GCD Plus 
Mise : IKY 1 ßL. Multiplr: 1.00 

Sample Amount: 0.00 
MS Integration Params: events.e 
Quant Tine: Sep 8 11:47 2000 Quant Results File: Q0801PAT.RES 

Quant Method : C:\ARCHIV0S\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. Qlon Response Cone Units Dev(Min) 

1) Naftaleno d-8 12.72 

System Monitoring Compounds 
2) Nitrobenceno d-5. 11.18 
Spiked Amount 100.000 
7) 2,4,6 Tribromofenol 18.76 
Spiked Amount 100.000 

Target compounds 
3) Naftaleno. 12. 76 
4) Acenaftileno 16. 47 
5) Acenafteno. 16. 91 
6) Fluoreno 18. 10 
8) Fenantreno 20. 32 
9) An traceno 20. 43 

10) Fluoranteno 23. 12 
11) Pireno 23. 62 
12) (Senso (a) antraceno 26. 48 
13) Criseno 26. 58 
14) Benzo (b) fluoranteno 28. 68 
15) Benzo (k) fluoranteno 28. 93 
16) Benzo (a) pireno 29. 51 
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31. 86 
18) Dibenzo (a,h) antraceno 31. 93 
19) Benzo (ghi) perileno 32. 47 

136 72632181 50.00 ßg/L -0.02 

62 52544086 98 .84 ftg/L 0.00 
Recovery = 98. 84% 

330 12921315 118 ,60 pq/L 0.00 
Recovery = 118. 60% 

Qvalue 
128 21661031 21. .17 ßg/L 100 
152 23629616 21. .62 ßg/L 100 
153 14388664 22. .06 pg/L 100 
166 16479301 23. .23 pg/L 99 
178 21991770 21. .86 pg/L 100 
178 21133202 22. ,41 ßg/L 100 
202 23279530 21. 80 ßg/L 100 
202 24533305 22. 53 ßg/L 99 
228 19683313 24. 82 ßg/L 99 
228 17588046 24. 38 ßg/L 10 0 
252 14426892 24. 21 ßg/L 99 
252 17330899 20. 38 ßg/L 100 
252 12102141 25. 44 ßg/L 100 
276 8961485 25. 85 ßg/L 99 
278 8377948 25. 77 ßg/L 98 
276 8124280 26. 37 ßg/L § 90 

(#) « qualifier out of range (m) - manual integration 
0802HN4A.D Q0801PAT.M Fri Sep 08 11:47:35 2000 

S 



Data File : D:\SV-JUL\0802HN4B.D 
Acg On : 3 Aug 2000 5:45 
Sample : ESTD HIV 4B PAHS, PREP: 02-AGC>-2000. 
Mise : INY 1 pL. 

Operator: Nora E Diaz 
Inst : GCD Plus 
Multiplr: 1.00 

Vial: 13 

Sample Amount: 0.00 
MS Integration Params: events.e 
Quant Time: Sep 8 11:50 2000 Quant Results File: Q0801PAT. 

Quant Method : C:\ARCHIVOS\M...\Q0801PAT.M (Cherastation Integrator) 
Title : 
Last Update : Thu Sep 07 18:59:14 2000 
Response via : Initial Calibration 
DataAcq Meth : PAHS0201 
internal Standards R.T. Qlon Response Cone Units Dev(Min) 

1) Naftaleno d-8 12. 72 136 76918342 50. 00 pg/L -0.02 
System Monitoring Compounds 

2) Nitrobenceno d-5. 11. 18 82 55970081 99. 42 pg/L 0.00 
Spiked Amount 100.000 Recovery s 99.42% 
7) 2,4,6 Tribromofenol 18. 76 330 13166225 114. 11 pg/L O.OO 
Spiked Amount 100.000 Recovery = 114.11% 

Target Compounds Qvalue 
3) Naftaleno. 12. 77 126 22930496 21. 16 pg/L 100 
4) Acenaftileno 16. 47 152 24920823 21. 53 pq/L 100 
5) Acenafteno. 16. 91 153 15397919 22. 32 pq/L 100 
6) Fluoreno 18. 10 166 17161955 22. 83 pq/L 99 
8) Fenantreno 20. 32 178 22937911 21. 49 pg/L 100 
9) Antraceno 20. 43 178 21914981 21. 89 pq/L 100 

10) Fluoranteno 23. 12 202 24626944 21. 78 pq/L 99 
11) Pireno 23. 62 202 2555784-4 22. 12 pq/L 100 
12) (Benzo (a) antraceno 26. 48 228 20063626 23. 83 pq/L 99 
13) Criseno 26. 58 228 17903956 23. 34 pg/L 100 
14) Benzo (b) fluoranteno 28. 88 252 14276698 22. 58 pg/L 100 
15) Benzo (k) fluoranteno 28. 93 252 17147888 19. 03 pq/L 100 
16) Benzo (a) pireno 29. 51 252 12033126 23. 68 pq/L 100 
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31. 86 276 8538861 23. 15 pq/L 99 
16) Dibenzo (a,h) antraceno 31. .93 278 7862682 22. 86 pg/L 99 
19) Benzo (ghi) perileno 32. .46 276 7698646 23. 53 pq/L 93 

(#) = qualifier out of range (m) = manual integration 
O802HN4B.D Q0801PAT.H Fri Sep 08 11:50:24 2000 



Data File : D:\SV-JUL\0802HN4C.D 
Acq On : 3 Aug 2000 6:43 
Sample : ESTD NIV 4C PAHS, PREP: 02-AGO-2ÛOO. 
Mise : IKY 1 pL. 

Vial: 14 
Operator: Nora E Diaz 
Inst : GCD Plus 
Multiplr: 1.00 

MS Integration Params: events.e 
Quant Time: Sep 8 11:51 2000 

Sample Amount: 0.00 

Quant Results File: Q0801PAT.RES 

Quant Method 
Title 
Last Update 
Response via 
DataAcq Meth 

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

Thu Sep 07 18:59:14 2000 
Initial Calibration 
PAHS0201 

Internal Standards R.T. Qlon Response Cone Units Dev(Min) 

1) Naftaleno d-8 

System Monitoring Compounds 
2) Nitrobenceno d-5. 
Spiked Amount 100.000 
7) 2,4,6 Tribroaofenol 
Spiked Amount 100.000 

Target Compounds 
3) Naftaleno. 
4) Acenaftileno 
5) Acenafteno. 
6 ̂  Fluoreno 
8) Fenantreno 
9) Antraceno 

10) Fluoranteno 
11) Pireno 
12) (Benzo (a) antraceno 
13) Criseno 
14) Benzo (b) fluoranteno 
15) Benzo (k) fluoranteno 
16) Benzo (a) pireno 
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 
18) Dibenzo (a,h) antraceno 
19) Benzo (ghi) perileno 

12. 72 136 73"T<"'2001 50. 00 pq/L •0.02 

11. 18 82 53326094 98. 86 pg/L 0.00 
Recovery » 98.86% 

18. 75 330 12366745 111.86 pq/L 0.00 
Recovery s 111.86% 

Qvalue 
12. 76 128 22732774 21. 99 tig/L 100 
16. 47 152 24676653 22. 31 pq/b 100 
16. 91 153 15072355 22. 86 Mg/L 99 
18. 10 166 17164187 23. 91 pq/b 98 
20. 31 178 22813295 22. 40 pq/b 100 
20. 42 178 21518542 22. 50 ftg/L 100 
23. 12 202 23985274 22. 18 pq/b 100 
23. 62 202 25044042 22. 68 pq/b 100 
26. 48 228 19291888 23. 92 pq/b 100 
26. 57 228 17192732 23. 40 pg/L 100 
28. 87 252 13310231 21. 94 pq/b 99 
28. 92 252 15961736 18. 47 pg/L 99 
29. 51 252 11047532 22. 55 pq/L 99 
31. 85 276 7700763 21. 72 pq/b 100 
31. 92 278 7174077 21. 69 pq/L 98 
32. 45 276 7052583 22. 47 pq/b 92 

(/) - qualifier out of range (m) = manual integration 
0802HN4C.D Q0801PAT.M Fri Sep 08 11:51:05 2000 

s; 



Data Pile : D:\SV-JUL\0802HN5A.D Vial: 16 
Acq On : * Aug 2000 8:37 Operator; Nora £. Diaz 
sample : ESTD NIV SA PAHS, PREP: 02-AGO-2000. Inst : GOD Plus 
Misc : INY 1 fiL. Multiplr: 1.00 

Sample Amount: 0.00 
MS Integration Parans: events.e 
Quant Time: Sep 8 11:52 2000 Quant Results File: Q0801PAT.RES 

Quant Method 
Title 
Last Update 
Response via 
DataAcq Meth 

: C:\ARCHIVOS\M..AQ0801PAT.M (Chemstation Integrator) 

: Tbu Sep 07 18:59:14 2000 
: Initial Calibration 
; PAHS0201 

Internal Standards R.T. Qlon Response Cone Units Dev(Min) 

12.73 136 53985105 50.00 pg/L -0.01 

11.18 82 40837575 103.36 ßg/L 0.00 
Recovery • 103.36% 

18.76 330 8944540 110.46 ßg/L 0.00 
Recovery - 110.46% 

1) Naftalen© d-8 

System Monitoring Compounds 
2) Nitrobenceno d-5. 
Spiked Amount 100.000 
7) 2,4,6 Tribromofenol 
Spiked Amount 100.000 

Target Compounds Qvalue 
3) Naftaleno. 12. 76 128 18337983 24. 48 ßg/L 100 
4 ) Acenaftileno 16. 47 152 19396873 24. 10 pg/L 100 
5) Acenafteno. 16. 91 153 12084196 25. 26 pg/L 99 
6) Fluoreno 18. 10 166 13679774 26. 25 pg/L 99 
8) Fenantreno 20. 32 178 18479532 25. 03 ßg/L 100 
9) Antraceno 20. 43 178 17315328 24. 99 ßg/L 100 

10) Fluoranteno 23. 12 202 19382588 24. 72 ßg/L 100 
11) Pireno 23. 62 202 20373250 25. 50 ßg/L 100 
12) (Benzo (a) antraceno 26. 48 228 16336548 27. 92 ßg/L 99 
13) Criseno 26. 58 228 14246081 26. 78 ßg/L 100 
14) Benzo (b) fluoranteno 28. 88 252 11670338 26. 42 ßg/L 99 
15) Benzo (k) fluoranteno 28. 93 252 13755694 21. 79 ßg/L 100 
16) Benzo (a) pireno 29. 51 252 9698271 27. 70 ßg/L 100 
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31. 86 276 7239033 28. 20 ßg/L 100 
18) Dibenzo (a,h) antraceno 31. 93 278 6840741 28. 35 ßg/L 99 
19) Benzo (ghi) perileno 32. 47 276 6466217 28. 28 ßg/L 99 

(f) ~ qualifier out of range (m) = manual integration 
0802HN5A.D Q0801PAT.M Fri Sep 08 11:52:14 2000 

S J 



Data File : D:\SV-JUL\0802HN5B.D Vial: 17 
Acq On : 3 Aug 2000 9:34 Operator: Nora E Diaz 
Sample : ESTD NIV 5B PAHS, PREP: 02-AGO-2000. Inst : GCD Plus 
Mise : I NY 1 ph. Multiplr: 1.00 

Sample Amount: 0.00 
MS Integration Parants: events.e 
Quant Time: Sep 8 11:52 2000 Quant Results File: Q0801PAT.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. Qlon Response Cone Units Dev(Min) 
1) Naftaleno d-8 12. 72 136 60609328 50 .00 pg/L -0.02 

System Monitoring Compounds 
2) Nitrobenceno d-5. 11. 18 82 44831784 101 .07 pg/L O.OO 
Spiked Amount 1 0 0 . 0 0 0 Recovery s 101.07% 
7) 2,4,6 Tribromofenol 18. 75 330 9510687 104 .61 vg/b 0.00 
Spiked Amount loo.ooo Recovery s 104.61% 

Target compounds Qvalue 
3) Naftaleno. 12. 77 128 20903106 24 .90 pg/L 99 
4) Acenaftileno 1 6 . 47 152 22178212 24 .58 pg/L 100 
5) Acenafteno. 16. 91 153 13J47683 24 .81 pg/L 100 
6) Fluoreno 18. 10 166 14878601 25 .35 pg/L 98 
8) Fenantreno 2 0 . 32 178 20058384 24 .12 pg/L 100 
9) Antraceno 20. 42 178 18777383 24 .05 pg/L 100 

10) Fluoranteno 23. 12 202 20664450 23 .35 pg/L 99 
11) Pireno 23. 62 202 21521717 23 .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) fluoranteno 28. 88 252 11848743 23 .82 pg/L 99 
15) Benzo (K) fluoranteno 28. 93 252 13994247 19 .72 pg/L 99 
16) Benzo (a) pireno 29. 51 252 9784393 24. .54 pg/L 100 
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31. 86 276 7069444 24. .38 pg/L 100 
18) Dibenzo (a,h) antraceno 31. 93 278 6536593 24. .07 pg/L 99 
19) Benzo (ghi) perileno 32. 46 276 6377698 24. .77 pg/b 100 

(I) • qualifier out of range (m) = manual integration 
0802HN5B.D Q0801PAT.M Fri Sep 08 11:52:48 2000 



Data File : D:\SV-JUL\0802HN5C.D Vial: 18 
Acq On : 3 Aug 2000 10:35 Operator: Nora E Diaz 
Sample : ESTD NIV 5C PAHS, PREP: 02-AGO-2000. Inst : GCD Plus 
Mise : I NY 1 ßL. Multiplr: 1.00 

Sample Amount: 0.00 
MS Integration Params: events.e 
Quant Time: Sep 8 11:53 2000 Quant Results File: QOSOIPAT.RES 

Quant Method : C:\ARCHIVOS\M-..\Q0801PAT.M (Chemstation Integrator) 
Title : 
Last Update : Thu Sep 07 18:59:14 2000 
Response via : Initial Calibration 
DataAcg Meth : PAHS0201 

Internal Standards R.T. Qlon Response Cone Units Dev(Min) 

1) Naftaleno d-8 12.72 

System Monitoring Compounds 
2) Nitrobenceno d-5. 11.18 
Spiked Amount 100.000 
7) 2,4,6 Tribromofenol 18.75 
Spiked Amount 100.000 

Target Compounds 
3) Naftaleno. 12. 76 
4) Acenaf t i1eno 16. 47 
5) Aceñafteño. 16. 91 
6) Fluoreno 18. 10 
8) Fenantreno 20. 32 
9) Antraceno 20. 42 

10) Fluoranteno 23. 12 
11) Pireno 23. 62 
12) (Ben2o (a) antraceno 26. 48 
13) Criseno 26. 57 
14) Benzo (b) fluoranteno 28. 87 
15) Benzo (k) fluoranteno 28. 93 
16) Benzo (a) pireno 29. 51 
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31. 85 
18) Dibenzo (a,h) antraceno 31. 92 
19) Benzo (ghi) perileno 32. 45 

136 62008423 50.00 ßg/L -0.02 

82 46363743 102 .16 ßg/L 0.00 
Recovery 102.16% 

330 9990148 107 .41 ßg/L 0.00 
Recovery s 107.41% 

Qvalue 
128 21416910 24 .94 ß g/L 100 
152 22843189 24 .76 ßg/L 100 
153 14045265 25 .59 ßg/L 100 
166 15614228 26 .07 ßg/L 100 
178 20789520 24 .46 pg/L 100 
178 19600302 24 .59 ßg/L 100 
202 21775907 24 .13 ßg/L 100 
202 22144389 23. .98 ßg/L 100 
228 17411642 25. .78 ßg/L 100 
228 15465384 25.18 ßg/L 100 
252 12195175 23. 97 ßg/L 100 
252 14515325 19. 99 ßg/L 100 
252 10035432 24. 61 ßg/L 100 
276 7121811 23. 99 ßg/L 100 
278 6596585 23. 74 ßg/L 100 
276 6250472 23. 70 ßg/L 100 

(#) * qualifier out of range (m) » manual integration 
0802HN5C.D Q0801PAT.M Fri Sep 08 11:53:13 2000 



APÉNDICE C 

ESPECTROS DE MASAS 

Contenido Página 

Cromatograma 16 PAHs Nivel 5 de concentración, curva A 88 

ESPECTROS DE MASAS 

Benceno 89 

Dimetilbenceno 90 

Nitrobenceno d-5 91 

Naftaleno d-8 92 

Acenaftileno 93 

Acenafteno 94 

Fluoreno 95 

2,4,6 Tribromofenol 96 

Fenantreno 97 

Antraceno 98 

Fluoranteno 99 

Pireno 100 

Benzo(a)antraceno 101 

Cri seno 102 

Benzo(b)fluoranteno 103 

Benzo(k)fluoranteno 104 

Benzo(a)pireno 105 

lndeno(1,2,3-cd)pireno . 106 

Dibenzo(a,h)antraceno 107 

Benzo(g,h,i)perileno 108 



Data File : D:\SV-JUL\0802HN5A.D Vial: 16 
Acq On : 3 Aug 2000 8:37 Operator: NoraE. Diaz 

Sample : ESTD NIV 5A PAHS, PREP: 02-AGO-2000. Inst : GCD Plus 
Misc : IHY 1 fiL. Multiplr: 1.00 

Sample Amount: 0.00 
MS Integration Paraas: events.e 
Method : C:\ARCHIVOS\METODOS\SEMIV6LATILES\QO8OIPAT.M (Chemstation Inte 
Title : 

ifmndance 

4500000-

4000000-

3500000, 

3000000 

2500000 

2000000 

1500000 

1000000 

500000 

T»C 06Q2HN5A.0 
1373 

11.18 

18.75 

1&91 

16.47 

^ J L p ^ 

18.1C 2032 

4 « 
2362 

23.12 

28.93 

28 
151 

¡246 

Tme-» 6.00 10.00 1Z00 14.00 16 00 18.00 2000 2200 24 00 2600 28 00 3000 32.00 34.00 

SS 



Peak Number: 1 at 6.66 min Area: 3193484 Area % 0.36 

The 3 best hits from each library. Reff CAS/ Qual 

C:\DATABASESWILEY275. L 
1 Benzene, ethyl- (CAS) $$ EB $$ Ethy 
2 ETHYL BENZENE 
3 ETHYLBENZENE 

8630 000100-41-4 94 
6706 000000-00-0 93 
8721 000000-00-0 91 

S ' 
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Peak Number: 2 at 6.85 min Area: 

The 3 best hits from each library. 

3754518 Area % 0.43 

Ref# CASÍ Qual 

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

8686 000106—42-3 97 
8657 000108-38-3 97 
8649 000095-47-6 97 
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Peak Number: 3 at 11.18 min Area: 125673656 Area % 14.32 

The 3 best hits from each library. Refi CASi Qual 

C:\DATABASE\WILEY275.L 
1 Nitrobenzene-d5 
2 Nitrobenzene-d5 
3 Benzene-d5-, nitro- SS Nitrobenzene 

16109 000000-00-0 97 
16110 000000-00-0 91 
16116 004165-60-0 87 
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Peak Number: 4 at 12.72 min Area: 164560223 Area % 18.75 

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

C:\DATABASE\WILEY275.L 
1 Naphthalene-de $$ Naphthalene-dß- $ 
2 l-(3-HETHYL-2-PYRAZINYL)-l-ETHANONE 
3 Inosine (CAS) SS Ino $$ HXR $S Self 

19926 001146-65-2 93 
24218 000000-00-0 50 

150939 000058-63-9 50 
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Peak Number: 5 at 16.47 min Area: 39636602 Area % 4.52 

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

C:\DATABASE\WILEY275.L 
1 Acenaphthylene (CAS) $$ Acenaphthal 
2 Biphenylene (CAS) $$ 1,1'-Biphenyle 
3 9-9-DIDEUTERO PYRAZOLYL(4,5)C¥CLOOC 

36575 000208-96-8 93 
38571 000259-79-0 91 
35633 056248-02-3 64 
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Peak Number: 6 at 16.91 min Area: 44675282 Area % 5.11 

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

C:\DATABASE\WILEY275.L 
1 Acenaphthene 
2 ACENAPHTHENE 
3 1,8-DIHYDRO-AS-INDACENE $$ as-Indac 

40977 000083-32-9 95 
40983 000000-00-0 81 
40975 018837-46-2 81 
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Peak Number: 7 at 16.10 min Area: 42197664 Area % 4.81 

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

C:\DATABASE\WILEY275.L 
1 9H-Pluorene (CAS) SS Fluorene $$ Di 
2 1,3-Benzodioxole-5-carboxylic acid 
3 9H-Fluorene-9-carboxylic acid SS 9-

51804 000086-73—7 95 
50519 000094-53-1 50 
96018 001989-33-9 46 
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Peak Number: 8 at 18.75 min Area: 62691151 Area % 7.14 

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

C:\DATABASE\WILEY275.L 
1 2,4,6-Tribromo-phenol 
2 5-Methyl-2,4,6-tribomopyrimidine 
3 Phenol, 2,4,6-tribromo- (CAS) SS Br 

197728 000000-00-0 97 
197723 064188-81-4 91 
197727 000118-79-6 83 
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Peak Number: 9 at 20.32 min Area: 43004950 Area % 4.90 

The 3 best hits from each library. Ref/ CASI Qual 

C:\DATABASE\WILEY275. L 
1 Phenanthrene (CAS) $$ Phenanthren $ 
2 Anthracene (CAS) $$ Anthracin $$ Gr 
3 benz[a]azulene 

63062 000085-01-8 96 
63041 000120-12-7 96 
63077 000000-00-0 93 
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The 3 best hits from each library. Ref/ CAS/ Qual 

C:\DATABASE\WILEY275. L 
1 Anthracene (CAS) $$ Anthracin $$ Gr 
2 Phenanthrene (CAS) $$ Phenanthren $ 
3 Benzene, l,l'-(l,2-ethynediyl)bis-

63040 000120-12-7 96 
63064 000085-01-8 96 
63026 000501-65-5 93 
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The 3 best hits from each library. Ref/ CAS# Qual 

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

87342 000206-44-0 98 
87361 000129-00-0 96 
87354 000886-66-8 68 
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rnrrT i .fTT^.p.r f | i 'wi rw.iTTT^ptiipTi. )fwi |npi rTw. |Ti.TP . p i l l , ...p-M.pi 
tna~> 20 30 40 SO 60 70 60 90 100110120130140150160170180190200210 
Abundance <87371 : ndeno(2.1-A-viene SS 124^fcenzDpenWene SS 

202 

I • 11111 • 11 !• 11 »P IPPp I IY|I IW| I T['FT1 fl I •![ I llljl 11 l|IH H'»' 1}H ' 11111 ' I • m | 11 ' ipn I 'ffipp If 
mfc-> 20 30 40 50 60 70 60 90 100110120130140150160170180190200210 

m/z 2 0 2 . 0 0 100.00% 

' I . I • . I I - . •'[• i r i ' i ! I •• • • ! I I 
2320 2340 2360 2360 24.00 
m/z 200.00 19.52% 

2320 2340 2360 2380 24.00 
m/z 203.05 17.63? 

23-20 2340 2360 2380 2400 
16.74% m/z 2 0 1 . 0 0 

2320 2340 2360 2380 2400 
14.50% m/Z 101.05 

I •1 1 Ti —' 11 n - - ' -I ' -
2320 2 3 4 0 2360 23.80 2400 

Peak Number: 12 at 23.62 min Area: 46557313 Area % 5.30 
The 3 best hits from each library. Ref# CAS/ Qual 

C:\DATABASE\WILEY 27 5.L 
1 Pyrene (CAS) $$ .beta.-Pyrene $$ Be 
2 Fluoranthene (CAS) $$ 1,2-BENZACENA 
3 indeno[2,l-a]indene $$ l,2:4,5-dibe 

87362 000129-00-0 96 
87351 000206-44-0 94 
87371 000248-58-8 59 

i r>r 



Abundanoe 

sooa 

Abundance 

5000 

Seen 2300 (26 483 nm) O0O2HNSAI> (-> 

39 SO 63 75 88 1?1 1 126 139150 163174 187 200 o t i t i i i i i i i i i i i t i i i » 1 • i •» f' r i i 

114 

m/z-> 20 40 
T 
60 

T 80 

228 

i I ' 1 ' ' ; i -1 • 1-J I-T r ' ' 1 ' I ""•"•"H 
100 120 140 160 180 200 220 

#114766- Ctvyaene (CAS) tt BCREO(a)PHWIAR*VCNE $S 12-Be«zj> 
228 

51 63 75 88 ^ « 1 2 6 139150 163174 107 202213 
I I I I I I I I ' F I I Pi I I I I I I I I t • — I T'l r I 

114 

m/z-» 20 40 60 80 T T 
100 120 140 160 180 200 220 

tbirôarce 

5000 

#114751. Benz(a)anthracene (CAS) « 12-B«raarthracene SJ 0« 
228 

114 

39 50 63 75 88 1j>1 f 126 139150 163174 187 200 313 J 

rn/z-* 20 40 60 100 1 20 140 16C 190 200 220 
Abundance 

5000 

«114774: Trvhenytene (CAS) SS tsoctvyeene SS Bvizofflphenan 
228 

113 

•T 
20 

27 39 51 63 75 88 JL 123 139150 163174 1<87 200 213 ~r 
40 

T 
60 

T 80 •f 
100 120 140 160 180 200 220 

m/z 228.05 100.00% 

I T-> i i fl-r--
2620 2640 26.60 2680 

m/z 2 2 6 . 0 0 2 5 . 4 7 % 

26,20 2640 2660 2680 
m/Z 229.05 19.95% 

2620 2640 26.60 26 80 
m / Z 114.05 11.67% 

•^n—"-n-
2620 2640 26 60 26 80 

m/Z 113.05 10.90% 

2620 26 40 2660 26.80 

Peak Number: 13 at 26.48 min Area: 40243908 Area % 4.59 

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

c:\DATABASE\WILEY275.L 
1 chrysene (CAS) $$ Benzoia)phenanthr 
2 Benz[a]anthracene (CAS) $$ 1,2-Benz 
3 Triphenylene (CAS) $$ Isochrysene $ 

114766 000218-01-9 98 
114751 000056-55-3 97 
114774 000217-59-4 97 



Abundance 

5000 

S o n 2310 (26572 m ) QBQ2HNSA.0 (-) 
2Í8 

38 50 74 07 

(Wr- 20 
T 
40 60 80 

S 
113 
f 126 150 174167200213 i 2B1 I I • I. • ) • ^r-p-r-E-rT»-. i i , r T n | I . I • | I I 

100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 
Abundance 

5000 

«114753 Benz|a)*tfhracene(CAS)$S12-6wutfvaoene$$e« 
228 

28 

mfe- 20 40 60 

«/M11* 
50 63 75 » I 

- r p -
80 100 120 

930 J 150 174187200 

140 160 180 200 220 240 260 280 
Abundan» 

5000 

«114774 Trphenylene (CAS) « tachryaene » Benafl)phenan 
Z 8 

27 39 52 
113 

74 87 100 J T^T^ I i I « i I X, 137150 174187200213 i 
m/z- 20 40 60 80 

p i — r--> »i i vi j i J 
100 120 140 1«0 180 200 220 240 260 280 

Abundance 

5000 

«114766. Ctvysene (CAS) « BereofafetenanMene M 1,2-âenzp 
228 

SO 63 75 88 ^ I 135 150 174187 202^4 ' i ' f ' I r> 
114 

11 " 11 f " f 111 " i • f f " 11 î f,. ) i pi i——-i-p-
nvz~> 20 40 60 80 100 12C 140 160 180 200 220 240 260 280 

m/Z 228.05 100.00% 

| T " I | H I .M IT-I-I H 
2620 2640 2660 26 80 2700 
m/z 226.00 28.49% 

—.T-.-^-1-T I I I I ,«i-i i , f • i i , i • 
2620 2640 2660 26 80 2700 
m/Z 229.05 19.73% 

2620 2640 2660 26 80 2700 
m /Z 113.05 13.38% 

2620 2640 2660 2680 2700 
m/Z 227.00 11.67% 

i , . i . i ¡ i i r , i'| i i . i i i 
2620 2640 26-60 2680 27 00 

Peak Number: 14 at 26.57 min Area: 37044781 Area % 4.22 

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

C:\DATABASE\WILEy275.L 
1 Benzta]anthracene (CAS) $$ 1,2-Benz 
2 Triphenylene (CAS) $$ isochrysene $ 
3 Chrysene (CAS) $$ Benzo[a]phenanthr 

114753 000056-55-3 98 
114774 000217-59-4 98 
114766 000218-01-9 98 



m / 2 2 5 2 . 0 0 1 0 0 . 0 0 % 

nte-

Abuxtoioa 

SOW 

Scan 2569 (28.675 m i ) 08Q2HNSAJ) (-) 252 

39 T 
40 

I«12® 62 74 «7 100 L J 
60 T 1 

80 
150 174167200 .SfrT.J 267 2S3 

100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 
Munte«« 

5000 

•137659- Benzcßlfluoranchan» (CAS) SS Ok«n»(b>t)fluorww 
2S2 

28 

mte-
U-p-
20 

126 
74 67 1001]3 I T 

40 60 80 100 120 

200 224 1 - I • . IF -I N • I I I I I I . I ) FT I I [ • FT. ) I 
140 160 180 200 220 240 260 280 

tamance 

5000 

#13764$ Bereo(a)pyrene (CAS) » 3.4-Oampywne SS BP SS SEN 
292 

39 84 100 113 
. 126 

mte-
u-p-
20 

174 20Q 224 

40 
i i i f " , r .-H •••+•• r - 'T-"tI•• ^ T-'••»•• r1 
60 60 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 

Uxranee 

5000 

•137643. Benz(e)acephenantf«ytene (CAS) SS 3.4-Benzfluorarth 
2$2 

64 t o o 1 ; 3 I I-T1-. WlTTTI r" 
126 

200 224 i O'l 1-»-, p I n p ' • • I • .f I I •* I I ' I • I cT^-fwi-p if I r'-.-'.-p-i^'T'-T" 
m/z-> 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 

28 60 2860 291» 292D 
m / z 2 5 2 . 9 5 2 1 . 8 8 % 

V' '' • ' l « ' 
2860 2880 2900 2930 m/z 250.00 21.29% 

28 60 28.90 2900 2920 
m / z 1 2 6 . 0 5 1 4 . 8 4 « 

2860 2880 29.00 2920 
m / Z 1 2 5 . 0 5 1 2 . 0 1 % 

-p. -, - p> -
28 60 2S.8Q 2 9 X 2320 

Peak Number: 15 at 28 .87 min Area: 28970306 Area % 3 . 30 

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

C:\DATABAS E\WILEY 275.L 
1 Benzo(k]fluoranthene (CAS) $5 Diben 
2 Benzo[a)pyrene (CAS) SS 3,4-Benzpyr 
3 Benzlejacephenantlirylene (CAS) $$ 3 

137659 000207-08-9 98 
137649 000050-32-8 98 
137643 000205-99-2 97 



Abundanoe 

5000 

Sean 2575 (28.929 cran) 0 8 0 2 W S A D (• 
2! 2 

39 63 87 1 1 2 
r+T 

126 I 
2 j 150 174 200 224 J • 1 Pi 111 Tvi 11 • • 111111. r • ••" I* 281 327 I " • • I I " " r,Tf ' I • I 11 " I. I.... I.I ..,. T. I. .-i-n M . 111 

mft-> 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 
Abundance 1 3 7 6 4 f t Bercolalpyrene (CAS) SS 3.4-6anzpywne X BP $$ BEN 

252 

5000 

39 63 84 
126 

•JU 150 174 200 224 
|->- l ]>H.7^ l» l| 'M.| I I M I I I , I I M I I I I C I I r,-TI l'I fT, I >.,.(.! Il||! 

20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 
Abundance 

5000 

#137643: Bmz(«|aoeptonanttvytane (CAS) U 3.4-BenzAjorMh 
232 

126 

rite-> "T— 
40 

84 112 
200 224 

60 
111 n 11 f l i T11 n 11 j 1111 I— I 1, 1. 111,,,., 1.111 I - I I I . . . . ! 11 
80 100 120 140 160 160 200 220 240 260 280 300 320 

Abundance 

5000 

#137656: Benzo(k|nuoranthene (CAS) *$ Dtenzo(bjk|fluorene 
252 

126 

29 57 83 
112 

X 150 174 200 224 

mfc- ir, , i1 i iTi 11• "1 r1 
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 

m/Z 252.00 100.00% 

I I I I I , . , . T"! I . I I . I I . I 
2860 2880 29.00 2 9 2 0 

m/z 253.00 22.75% 

I * ' * 
28 60 28-80 29.00 2920 

m/2 250.00 21.66% 

2660 28 80 29.00 2S20 
m/2 126.05 16.06% 

I * ' ' 1 I 1 ' 
28 60 28 80 29 00 2920 

m/z 125.05 11.15% 

I'1 • ' -1 " '-1 1 1 

2 8 6 0 28.00 29.00 2920 

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]pyrene (CAS) $$ 3,4-Benzpyr 
2 Benz[e]acephenanthrylene (CAS) $$ 3 
3 Benzo[k]fluoranthene (CAS) $$ Diben 

137648 000050-32-8 98 
137643 000205-99-2 97 
137656 000207-08-9 96 



5000 

Scan 2640 (29.506 amy 0802HNSA.O (•) 
252 

.>«126 i 
39 62 74 87 100 j j 150 174187200 ^ 2 3 7 J ^ T T T r r r r n r n f i | • . h f Fl .-I p i l-l p i » i p w i f i n .1 r " 267 281 | i i n p i f i | i i l i | F i f i p m r i < n < i ' . i | i n i | T i r i |T-m ¡ 1 

m/z~> 20 . 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 
Abundan» «137646 BafcoMpywne (CAS) W 3,+Panzpyi ana SS BP SS SEN 

252 

5000 

39 63 84 1 0 0 1 ] 3 i 150 174 20Q 224 i'p i FI I TI-I- IF I IPI+I i Pi N i-FI FI ITI TV ITIRFI-n-NI-fn 
126 

mft-> 20 40 60 80 100 120 140. 160. 180, 200 220 240 260 280 
Abundóte« «1376» 8en2o(k)f)u«nthflne (CAS) SS Di>enzo(bjk|Auorene 

2S2 

5000-

28 

m?z-> 40 
T 
60 

74 67 tOO1]3 
.126 

200 224 

80 
p f l T I - p i - i - i | T I 1 1 - 1 - r , I — I F I T F | f l i q . I . n • I I I ! I 

100 120 140 160 160 200 220 240 260 280 
Abundance 

5000 

«137643. Bera(e|aeephstarttYytene (CAS) SS 3.4-6enzfluorantf> 
252 

84 100 
113 

126 

200 224 i >-1 I l -T I l ' I I ' I p I 1-1 I I t l ^ r r f ^ T h i p ^ i p i T i f l f I 1 " T P " l | I H T ' 1~rr7 ' 

mö-> 20 40 60 80 100 120 140 160 160 200 220 240 260 280 

m/z 252.00 100.00% 

I 1 ' 1 1 I * > I " I I 1 I I I • ' I J 

2920 2940 29.60 2 9 8 0 
n / Z 2 5 0 . 0 0 2 2 . 2 2 % 

2920 29.40 2960 2 9 8 0 
2 2 . 1 0 % m/z 252.95 

2920 2940 2960 29:80 
m/z 126.05 

II 

•VT 

15.10% 

2920 2940 2960 2980 
m/2 125.05 12.12% 

2920 2940 29 60 2 9 « 

Peak Number: 17 at 29.51 min Area: 24359509 Area % 2.78 

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

C:\DATABASE\WILEY275.L 
1 BenzoIa]pyrene (CAS) $$ 3,4-Benzpyr 
2 Benzo[k]fluoranthene (CAS) $$ Diben 
3 Benz[e]acephenanthrylene (CAS) $$ 3 

137648 000050-32-8 98 
137659 000207-08-9 98 
137643 000205-99-2 97 



Vbundanoe 

5000 

SOT 2904 <31 ¿S3 mm). 06Q2HNSA.O (-> 
276 

138 

31 50 74 92 111 

nte- 20 
T 
40 

159174 196 224 248 327 346 

60 
r T TrrT r r T t r T t . . ^ )W.r , .w . |T .H| . f . • p . ff J • f • • ( • . IT| rrr. | frrr| • ' " ) • 
80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 VbundOToa 

5000 

#158932: m<te«>(l.2Aoijpy«ne (CAS) SS 2,3-O-PHENYLENEPYRE 
276 

28 
91 

138 

s J L 224 246 

n/z- 20 40 60 
" P ' T 
80 100 120 1 40 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 

ûlxjiûanc* 

5000 

«1S8940:Ben»|flWfcwylene (CAS) SS 1.12-Smaopcrytona SS B 
276 

136 

92 112 
U T " 
20 40 T " 

60 
« I . p. I ( f » I • -T I • n I if I I p • • » I | ' - 11 ' 
100 120 140 160 180 200 220 240 260 260 300 320 340 

Abundance 

5000 

#158942: Dberaoldef.ranojchfycene (CAS) SS Anthsnffvww Si A 
216 

S1 

136 

74 SO 106123 j 170165201 222237252 j m • • IT-••"i i"1'1! —• • r" • IT1— T'T* 
m/z-

. . •P I . f p UTT-.TTJ ! - . P-. ..T.-p. t IT-| II n JI • IT| I • P. [• 
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 

m/Z 2 7 6 . 0 0 100 .00% 

3160 3180 3200 3220 
m/Z 277.00 23.76% 

3160 31.00 32-00 3220 
m/Z 2 7 4 . 0 0 20 .5$% 

3160 31.80 32.00 3220 
m/Z 137.95 20.24% 

3160 31B0 32.00 3220 
m/Z 137.00 16.33% 

31.60 2JAC 32.00 V70 

Peak Number: 18 at 31.86 min Area: 17917269 Area % 2.04 

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

C:\DATABASE\WILEY 275.L 
1 Indeno[1,2,3-cd)pyrene (CAS) $$ 2,3 
2 Ben2ofghi]perylene (CAS) $$ 1,12-Be 
3 Dibenzo[def,mno]chrysene (CAS) $$ A 

158932 000193-39-5 98 
158940 000191-24-2 93 
158942 000191-26-4 91 



m/Z 278.00 100.00% 

nft-
b̂ondanoe »160472 6Sl13-aA,14-£HEPOXY-14.1S-8iSNORLASDANE » 2H-3,Se-

Abuidance 

5000 

Scan 2911 (31.926 i m ) 06Q2HN5AD <-) 
278 

139 
39 63 » t W 
T 

40 

163 187202 224 250 

60 

327 3SS 

80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 

5000 

100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 
Abundance 

5000 

«160669- 12:7#Obenzphen*««ene 

43 63 87 113 

iTVZ-» 
T 

40 60 

139 
16? 185200 

T 
224 250 

1 ' i'| n r r p f r p 
80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 

28 

i 
\bundance 

5000-

«160662: lZ5,64Dtoenzan&*ac«v> 

139 

39 63 92 / 2 * 

40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 frite-
174 200 224 2S0 

278 

4 

i * " h * • • r ' ' ' ' i 
3 1 6 0 31.80 32.00 32 20 

m/Z 279.05 24.03% 

1 1 I 1 1 • 1 i 1 • 1 1 i i '1 "I 
3160 3180 32 uw 3220 

m/Z 139.00 17.35% 

3160 3150 3200 32 20 
m/Z 138.05 8.27%; 

31 60 3 1 « ) 3200 3220 
m / 2 1 2 5 . 0 0 5 . 4 5 % 

31 60 3180 3200 32,20 

Peak Number: 19 at 31.93 min Area: 19410609 Area % 2.21 

The 3 best hits from each library. Refi CASt Qual 

C:\DATABASE\WILEY2 7 5.L 
1 8B » 13:8A,14-DIEPOXY-14,15-BISNORLAB 
2 1,2:7,8-Dibenzphenanthrene 
3 1,2,5,6-Dibenzanthracene 

160472 038419-74-8 96 
160669 OOOOOO-OO-O 90 
160662 000000-00-0 90 



la/2 275.95 100.00% Sundance 

5000 

SCOT 2971 (32463 mn). O0O2HN5AD (• 
276 

138 

31 SO 74 91 111 158174 198 222 248 341 

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

5000 

inft-> 

m/z-

#156940- Benzo(ghOp«ryWw (CAS) » 1,12-ö«nzoper>«na « B 
276 

138 

9 2 112 249 I T-r-H'* 
mfz-
fcburtdance 

5000 

rq I • m I I i-rp I .Tri I .-T. I i t j i rf^-rr-Tm-rf I •• Pf ' I 
20 4Q 60 60 100 120 140 160 160 200 220 240 260 280 300 320 340 

«156941. Otoefga{dei,nwfchrywe (CAS) S* Arthanthrene SS A 
276 

138 

? y 6 0 76 93 111 J 155 196 222 248 J P . ' l | ' w | i ' r r | ' T f # r r p . r r . r. p-rr^ • j . . . . ; • . . • i i • • 
20 40 60 80 100 120 140 160 130 200 220 240 260 280 300 320 340 

Abundance 

5000 

#158932: Indenni ¿^of lpyrene (CAS) SS 2^0-PHENYL£N E PYR E 
276 

28 
138 

91 111 224 248 T ' ' T"1 r.1 I,..|li •,,i,i|i~T-w|n.niMi|,M,|, 
20 40 60 80 100 120 140 160 160 200 220 240 260 280 300 320 340 

3 2 2 0 3140 3 2 6 0 32.80 
m/2 277.00 23.67% 

3 2 2 0 32 3 2 6 0 32.80 
m/z 1' 23.29% 

V , 

3 2 2 0 3 2 4 0 32.60 3 2 5 0 
m/z 137.00 21.12% 

32 20 3 2 4 0 3260 3 2 8 0 I 
19.95% m/z 274.00 

32.20 32.40 3 2 6 0 3 2 J 0 

Peak Number: 20 at 32.46 min Area: 16458906 Area % 1.83 

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

C:\DATABASE\WILEY275.L 
1 BenzofghiIperylene (CAS) $$ 1,12-Be 
2 Dibenzofdef,mno)chrysene (CAS) $$ A 
3 Indeno[l,2,3-cd]pyrene (CAS) $$ 2,3 

158940 000191-24-2 96 
158941 000191-26-4 95 
158932 000193-39-5 93 



APÉNDICE D 

CURVAS DE CALIBRACIÓN 

Compuesto No. Nombre Página 

1 Naftaleno 110 

2 Acenaftileno 111 

3 Acenafteno 112 

4 Fluoreno 113 

5 Fenantreno 114 

6 Antraceno 115 

7 Fluoranteno 116 

8 Pireno 117 

9 Benzo(a)antraceno 118 

10 Criseno 119 

11 Benzo(b)fluoranteno 120 

12 Benzo(k)fluoranteno 121 

13 Benzo(a)pireno 122 

14 lndeno(1,2,3-cd)pireno 123 

15 D¡benzo(a,h)antraceno 124 

16 Benzo(g,h,i)penîeno 125 
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s 
Ë. 
«i « 

O 
c 
0 
co 

O 

o 
Vi 
<D 
Q . G o 
O 

2 £ Z £ 

« 3 

"S t> w 
I I 
i J -
o > 

9 
S f "5 g 
> 2 

C L . 

X T 
— w-i 

- I 
I I 
*â 

s 

O c o 
(A 
*c o 
c 
•o 
o 
e £ 
« o 
o •o o 
€ 
0» 
E s Q. 
W 
£ 
3 o 

(<xuaju| jepuejss/aiueue) 
seaje ap uopefay 

3 5 V § rr O SC o o r-" V) X v-i "3 S O — V O o o Í5 O £ 

S 

— c* X R-CN ~T "5 o c ^ 
e* fN 
V C v> — — RJ FI 



* 

e r-- r-s g __ c V *C g O © 9 c O © © » fa 

V 
e g © V\ X t-« © SO r- 3C 

© © © S g o © © S b © ci s s 

S y 
2 i V — (S 
& £ Cr ÎÉ 

o 
c 
<D 
c 
co k. o 
3 

o N 
c 
d) 

CÛ 

« D 
o. 
e o 
o 

1 1 £ 
í i 

5 I 
1 « 
M S V > 

o 
ë 1 ñ E 
> E a, 

N. io 
^ CJ CO 
(h iri 

S 

5 

i 
cj 

S a> 

in m o> 

(N 
o 

to 
o TT ID (N 



s 
s S r - r - —. 
V b ç , • SC 9 H O — s £ " Z O » 

s o O o 

o O o »*> 
J v a r » V ) J Í N o —r » 

g o o O s 
V o o c > —í 

1 

i 
b 

f N «-> e 
ê 

V) 
<D 3 
Q _ G o 
O 

a ~ 
c 

•3 S? 
11 
¿ S 
% ü > 

S 1 

a> 

S to 
vi 

s g 
s 
o 

s 



_ a 
m r O r-4 — vi o £ u (N ^ 

s O O O s 
"2 s O o o s 

«j O o o r-Si o oc u « v> i/•> «o o O s o O 5 s o o o 9 

s 'f 
« i "S "3 

—• <N 5 c. 4. c •V 

V> X 
T S> 

O 
c 
<D 
u. 
O. 

c f N 
C 
d> 

CÛ 

c/> 0) 
Q. 
e o 
o 

s c S 3 "5 a 

3 1 
e 

* ? 
"5 S > e 

o» 

S 
co 

II) 

O e 
£ 

o 
N c 
o 
CQ 
c 
o (0 

(9 O « 
•o 
o 
"O « 
£ o w 0. 
« 
t s O 

9, 

8 

•o « 

o» 
E, 
c 
o I« 
c 01 o e o o 

(ouiajui jepuçtsa/omeue) 
seaje dp uotoepg 

r "a 



« — 
- f CO 

00 r- e*! 

e • 
I «3 O T « S 
á O 
£ = 

O 
c 
(D 

"O 
ü i 

CO 
<NÍ 

O 
c 
<D 
TD 
C 

o 
V) 
<u 
D Q. 
e o 
o 

2 s Û £ £ « 

5 I i « 

o 
s 1 "5 E > 2 a. 

€ 

S 

3 

c « 

i ¡ 

s l 
î v 
I K ® 
£ 2 O C t - 0 Q. T3 « = 

3 
O 

8 

S 

8 -r 

S « £ e « u e o o o 

o o o o o o o o 
(oujaju) Jepuejsa/ojiieue) 

seaie ap uopepu 



s 

í 

e 
M "Û 3 

ï v> 
S o 

ri 

O 0 
00

4 r-í 
c 
e 

w 

u o rj O c o 
v> t t 

» O o o e g O o o o o o o « 

e 
y 1 

«N 
& £ c_ 

- H 
G 5 3 3 
äo C 5 

O 
c 
Û> o 
<0 J— 
c 
05 

(0 
o' N 
c 
ü) 
. g b 

o 
•</> 
(p 
Q. 
£ 
o 
O 

. e 
11 

g I 
i J 
I « u > 

i 1 CB S 
> £ 

S í 

c £ 
0 « o 
1 « 
« s 
o c 
"O 
O £ 
•o <o 
g o E N o e 
Jr ® 0. A 
« o 
s o 

8 

to 

8 a 

5 
1 w 
C O O c o O 

8 
S o O O O O O O O Ö 

(oaisiu) jepue)$a/ofi|eue) 
sesie ap uofoejay 



r- e a -i 

S-i 

i l 

o 
c 
o 
u 
<D 
QJ 

3 

NI 
C 
<D 

CD 

o 
to 
CD 

Q . 
£ 
o 
O 

i ? 
i i 

i t 

I I 
w > 

lH 

8 

a> 

« 

o c ® 
"C o a 

9 
"cT N C « 
to c 
•o 
'5 « 

<o O a> x o 
X o 
E 
o 

a 
> u 
3 O 

8 

e l ^ « to 
•E 
a 

o j 

u> 

o o o o o o o p (ouiaiuj jppuçjssfou.ieue} 
seajf 9p uojDejay 

c -



APÉNDICE E 

RESULTADOS DE TRATAMIENTO DE MUESTRAS 

Contenido Solución Tipo SPE Página 

Cromatograma Blanco de extracción Disco 127 

Reporte de Cuantificación Blanco de extracción Disco 128 

Cromatograma Mezcla PAHs Nivel 5 Conc. Disco 129 

Reporte de Cuantificación Mezcla PAHs Nivel 5 Conc. Disco 130 

Cromatograma Mezcla PAHs Nivel 5 Conc. Disco 131 

Reporte de Cuantificación Mezcla PAHs Nivel 5 Conc. Disco 132 

Cromatograma Mezcla PAHs Nivel 5 Conc. Disco 133 

Reporte de Cuantificación Mezcla PAHs Nivel 5 Conc. Disco 134 

Cromatograma Mezcla PAHs Nivel 5 Conc. Tubo 135 

Reporte de Cuantificación Mezcla PAHs Nivel 5 Conc. Tubo 136 

Cromatograma Mezcla PAHs Nivel 5 Conc. Disco 137 

Reporte de Cuantificación Mezcla PAHs Nivel 5 Conc. Disco 138 

Cromatograma Muestra Real Disco 139 

Reporte de Cuantificación Muestra Real Disco 140 



Operator : NOT&E DÍÜ2 
Acquired : 5 Sep 2000 13:43 using AcqMethod PAHS0201 
Instrument : GCD Plus 
Sample Käme: APN BCO.EXTRACCION, PREP: 02-SEP-2000. 
Mise Info : IHV 1 jíL. 
Vial Number: 2 

Abnte« 

3400000 

TIC Q905ASEO 

2EOOOOO 

2600000 

2400000 

2200000 

1800000 

1600000 

1400000 

1200000 

1000000 

800000 

600000 

400000 

200000 

[Tima •> 
-L 

800 1000 1200 14-00 1600 1800 2000 22-00 2400 2600 28 00 3000 3200 3400 



Vial: 2 
Acq On : 5 Sep 2000 13:43 Operator: Nora E Diaz 
Sample : APN BCO.EXTRACCION, PREP: 02-SEP-2000. Inst : GOD Plus 
Misc : INY 1 ML. Multiplr: 1.00 

Sample Amount: O.OO 
MS Integration Params: events.e 
Quant Time: Sep 5 18:01 2000 Quant Result« Pile: Q0801PAT.RES 

Quant Method 
Title 
Last Update 
Response via 
DataAcq Meth 

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

Tue Sep 05 18:01:14 2000 
Initial Calibration 
PAHS0201 

Internal Standards 

1) Naftaleno d-8 

System Monitoring Compounds 
2) Nitrobenceno d-5. 
Spiked Amount 100.000 
7) 2,4,6 Tribroaofenol 
Spiked Amount 100.000 

Target compounds 
3) Naftaleno. 
4) Acenaftileno 
5) Acenafteno. 
6) Fluoreno 
8) Fenantreno 
9) Antraceno 

10) Fluoranteno 
11) Pireno 
12) (Benzo (a) antraceno 
13) criseno 
14) Benzo (b) fluoranteno 
15) Benzo (k) fluoranteno 
16) Benzo (a) pireno 
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 
18) Dibenzo (a,h) antraceno 
19) Benzo (ghi) perileno 

R.T. Qlon Response Cone Units Dev(Min) 

12.68 136 45469669 50.00 pq/L -0.06 

11.12 82 363871 1.09 pg/L -0.06 
Recovery = 1.09% 

18.71 330 4920018 72.14 fig/L -0.04 
Recovery » 72.14% 

12.71 
0.00 
0.00 
0.00 
0.00 
0.00 
0.00 
0.00 
0.00 
0.00 
0.00 
0.00 
0.00 
0.00 
0.00 
0.00 

128 
152 
153 
166 
178 
178 
202 
202 
228 
228 
252 
252 
252 
276 
278 
276 

189681 
0 
0 
0 
0 
0 
0 
0 
0 
0 
0 
0 
0 
0 
0 
0 

Below Cal 
N.D. 
N.O. 
N.D. 
N.D. 
N.D. 
N.D. 
N.D. 
N.D. 
N.D. 
N.D. 
N.D. 
N.D. 
N.D. 
N.D. 
N.D. 

Qvalue 
f 71 

(/) - qualifier out of range (m) » manual integration 
0905ABE.D Q0801PAT.H Tue Sep 05 18:01:41 2000 



Pile : C:\ARCHIVOS\SV-SEP\0905AE5.D 
Operator : Nora E Diaz 
Acquired : 5 Sep 2000 14:37 using AcqMethod PAHS0201 
Instrument : GCD Plus 
Sample Name: APN ESTAKDAR NIVEL 5, PREP: 02-SEP-2000. 
Mise Irtfo : INY 1 pL. 
Vial Number: 3 

Vbindanoe 
4000000 

TIC 0905AE5.0 

3800000 

3600000 

3400000 

3200000 

3000CX» 

2800000 

2600000 

2400000-

2203000 

200000a 

1800000 

1600000 

1400000 

1200000 

1000000 

800000 

600000 

400000 

200000 

i f 1 

iL 
5 ! 

I C 
25 

[r«ne-> 8 00 10 00 1200 14 00 16 00 18 00 2000 2 2 . X 24 00 2600 2800 3000 3200 34 00 



Data File : C:\ARCHIVOS\SV-SEP\0905AE5.D Vial: 3 
Acq On : 5 Sep 2000 14:37 Operator: NoraE Diaz 
Sample : APN ESTANDAR HIVEL 5, PREP: 02-SEP-2000- Inst : CCD Plus 
Misc : I NY 1 iU- Multiplr: 1.00 

Sample Amount: O.OO 
MS integration Paraas: events.e 
Quant: Time: Sep 5 18:02 2000 Quant Results File: Q0801PAT.RES 

Quant Method : C:\ARCHXVOS\M.. AQ0801PAT.M (Chemstation Integrator) 
Title : 
Last Update : Tue Sep 05 18:01:38 2000 
Response via : Initial Calibration 
DataAcq Heth : PAHS0201 
Internal Standards 

1) Naftaleno d-8 
System Monitoring Compounds 

2) Nitrobenceno d-5. 
Spiked Amount 100.000 
7) 2,4,6 Tribroaofenol 
Spiked Amount 100.000 

Target Compounds 

R.T. Qlon Response Cone Units Dev(Min) 
12.68 136 49080129 50.00 pq/L -0.06 

11.16 82 31299 0.09 pq/I* -0.02 
Recovery <= 0.09% 

18.70 330 4822043 65.50 pg/L -0.05 
Recovery = 65.50% 

Qvalue 
3) Naftaleno. 12.71 128 1515232 Below Cai 95 
4) Acenaftileno 16.43 152 2508491 1.65 pq/L 99 
5) Acenafteno, 16.86 153 1349326 0.83 pq/L 99 
6) Fluoreno 18.06 166 1928912 1.84 pq/L 99 
8) Fenantreno 20.27 178 3282622 2.96 pg/L 99 
9) Antraceno 20.38 178 2569744 1.75 pg/L 99 
10) Fluoranteno 23.07 202 3362569 2.72 pg/L 99 
11) Pireno 23.57 202 3473351 2.52 pq/L 100 
12) (Benzo (a) antraceno 26.44 228 1696127 1.68 pg/L 100 
13) Criseno 26.53 228 1768342 1.60 pg/L 9e 
14) Benzo (b) fluoranteno 28.84 252 993610 1.76 pg/L 100 
15) Benzo (k) fluoranteno 28.88 252 1747270 1 . 3 2 pq/L 99 
16) Benzo (a) pireno 29.49 252 991972 1.84 pq/L 96 
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 31.84 276 736358 1.80 pg/L 95 
16) Dibenzo (a,h) antraceno 31.92 278 570430 2.04 pq/L / 85 
19) Benzo (ghi) perileno 32.45 276 499684 1.59 pq/L 99 

(#) • qualifier out of range (m) - manual integration 
0905AE5.D Q0801PAT.M Tue Sep 05 18:02:43 2000 

no 



operator s Nora E. Diaz 
Acquired : 22 Sep 2000 3:05 using AcqMethod PAHSO201 
Instrument : GCD Plus 
Sample Name: ESTD NIV 5 PAHS EN DISCO, PREP: 21-SEP-2000. 
Mise info : INY 1 pL. 
Vial Number: 15 



Data File : C:\ARCHIVOS\SV-SEP\0921PN5A.D Vial: 15 
Acq On : 22 Sep 2000 3:05 Operator: Nora E Diaz 
Sample : ESTD NIV 5 PAHS EN DISCO, PREP: 21-SEP-2 Inst : GCD Plus 
Mise : I NY 1 /iL. Hultiplr: 1.00 

Sample Amount: 0.00 
HS Integration Params: events.e 
Quant Time: Sep 21 11:54 2000 Quant Results File: Q0601PAT.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 Heth : PAHS0201 
Internal Standards R.T. Qlon Response Cone Units Dev(Min) 
1) Naftal»no d-8 12.78 136 64089225 50.00 pq/L 0.04 

System Monitoring Compounds 
2) Nitrobenceno d-5. 11.23 82 147223 0.31 ßg/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 1197267 Below Cal / 92 
4) Acenaftileno 16.55 152 4187651 2.69 ßg/L 99 
5) Acenafteno. 16.98 153 2687341 2. S3 ßg/L 98 
6) Fluoreno 18.18 166 3744188 4.02 ßg/L 99 
8) Fenantreno 20.40 178 5277702 4.20 ßg/L 99 
9) Antraceno 20.40 178 5302866 4.38 ßQfl- 100 

10) Fluoranteno 23.22 202 6281478 4.95 ßg/L 99 
11) Pireno 23.72 202 6084561 4.34 ßg/L 100 
12) (Benzo (a) antraceno 26.59 228 7136636 9.19 ßg/L 99 
13) Criseno 26.59 228 7146994 9.94 ßg/L 95 
14) Benzo (b) fluoranteno 28.99 252 3348221 5.79 ßg/L 99 
15) Benzo (k) fluoranteno 28.99 252 3342628 4.23 ßg/L 97 
16) Benzo (a) pireno 29.64 252 9521141 22.31 ßg/L / 71 
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 32.06 276 2059907 5.90 ßg/L 95 
18) Dibenzo (a,h) antraceno 32.12 278 1820117 6.08 ßg/L 97 
19) Benzo (ghi) perileno 32.69 276 1137221 3.67 ßg/L / 79 

(/) - qualifier out of range (m) » manual integration 
0921PN5A.D Q0801PAT.M Thu Sep 21 11:54:56 2000 



Pile : C:\ARCHIVOS\SV-SEP\0921PN5B.D 
Operator : Nora E. Diaz 
Acquired : 22 Sep 2000 3:59 using AcqHethod PAHS0201 
Instrument : GCD Plus 
Sample Name: ESTD NIV 5 PAHS EN DISCO, PREP: 21-SEP-20O0. 
Mise Info : INY 1 ph. 
Vial Number: 16 



Data File : C:\ARCHIVOS\SV-SEP\0921PN58.D Vial: 16 
Acq On : 22 Sep 2000 3:59 Operator: Nora E Diaz 
Sample : ESTD HIV 5 PAHS EN DISCO, PREP: 21-SEP-2 Inst : GOD Plus 
Mise : I NY 1 pU. Hultiplr: 1.00 

Sample Amount: 0.00 
MS integration Params: events.e 
Quant Time: Sep 21 11:55 2000 Quant Results File: Q0801PAT.RES 

Quant Method : C:\ARCHTVOS\M..AQ0801PAT.M (Cheostation Integrator) 
Title : 
Last Update : Thu Sep 07 18:59:14 2000 
Response via : Initial Calibration 
DataAcq Meth : PAHS0201 
Internal Standards R .T. Qlon Response Cone Units Dev(Hin) 

1) Naftaleno d-8 12 .77 136 87179110 5Ù.00 pq/L 0.03 
System Monitoring Compounds 

2) Nitrobenceno d-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 pg/L 0.16 
Spiked Amount 100.000 Recovery = 66.33% 

Target Compounds Qvalue 
3) Naftaleno. 12. 81 128 3795839 0.81 pg/L 98 
4) Acenaftileno 16. 53 152 12186166 8.11 pg/L 99 
5) Acenafteno. 16. 96 153 9101166 10.40 pg/L 99 
6) Fluoreno 18. 16 166 12711401 13.99 pg/L 97 
8) Fenantreno 20. 39 178 18968657 15.03 pg/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) (Benso (a) antraceno 26. 58 228 16086189 16.36 W/L 99 
13) criseno 26. 57 228 16088929 18.01 pg/L 94 
14) Benzo (b) fluoranteno 28. 98 252 7958041 10.70 pg/L 100 
15) Benzo (k) fluoranteno 28. 98 252 7913260 7.57 pg/L 98 
16) Benzo ( a ) pireno 29. 63 252 7429176 11.35 pg/L 99 
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 32. 03 276 4800292 10.91 pg/L 96 
18) Dibenzo (a,h) antraceno 32. 10 278 4041399 10.15 pg/L 100 
19) Benzo (ghi) perileno 32. 67 276 2729552 6.95 pg/L t 82 

(/) » qualifier out of range (m) « manual integration 
0921PN5B.D Q0801PAT.M Thu Sep 21 11:55:50 2000 



Operator : NoraE Diaz 
Acquired : 22 Sep 2000 4:53 using AcqMethod PAHS0201 
Instrument : GCD Plus 
Sample Name: ESTD NIV 5 PAHS CARTUCH0, PREP: 21-SEP-2000. 
Misc Info : IHY 1 fiL. 
Vial Number: 17 



Data File ; C:\ARCHIVOS\SV-SEP\0921PN5C.D Vials 17 
Acq On : 22 Sep 2000 4:53 Operator: Nora £ Diaz 
Sample : ESTD NIV 5 PAHS CARTUCHO, PREP: 21-SEP-2 Inst : GCC Flus 
Misc : INY 1 pL. Multiplr: l .oo 

Sample Amount: o. 00 
MS Integration Params: events.e 
Quant Time: Sep 21 11:56 2000 Quant Results File: Q0801PAT.RES 

Quant Method : C:\ARCHIVOS\M.. .\Q0801PAT.M (Ch ems tat ion Integrator) 
Title : 
Last Update : Thu Sep 07 18:59:14 2000 
Response via : Initial Calibration 
DataAcq Meth : PAHS0201 
Internal Standards 

1) Naftaleno d-6 
System Monitoring Compounds 

2) Nitrobenceno d-5. 
Spiked Amount 100.000 
7) 2,4/6 Tribromofenol 
Spiked Amount 100.000 

R.T. Qlon Response Cone Units Dev(Min) 
12.79 136 87769389 50.00 pq/L 0.05 

11.22 82 11600030 18.06 pq/L 0.04 
Recovery = 18.06* 

18.92 330 14024885 106.53 pq/L 0.17 
Recovery « 106.53% 

Target Compounds Qvalue 
3) Naftaleno. 12. 83 128 15932486 11. 84 pq/L 99 
4) Acenaftileno 16. 54 152 23087762 17. 09 pq/L 100 
5) Acenafteno. 16. 97 153 14436521 17. 88 pq/L 99 
6) Fluoreno 18. 17 166 17454828 20. 04 pq/L 99 
8) Fenantreno 20. 41 178 23342708 18. 91 pq/L 99 
9) Antraceno 20. 41 178 23445603 20. 35 pq/L 100 

10) Fluoranteno 23. 22 202 25027192 19. 13 pq/L 99 
11) Pireno 23. 72 202 25759651 19. 21 pq/L 99 
12) (Benzo (a) antraceno 26. 60 228 19635152 20. 20 pq/L 99 
13) Criseno 26. 60 228 19645327 22. 35 pq/L 95 
14) Benzo (b) fluoranteno 29. 12 252 25863651 36. 30 pq/L 99 
15) Benzo (k) fluoranteno 29. 12 252 26159535 25. 53 pq/L 99 
16) Benzo (a) pireno 29. 72 252 9365186 15. 07 pq/L 99 
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 pq/L 100 
19) Benzo (ghi) perileno 32. 10 276 6077402 16. 09 pq/L 92 

(/) « qualifier out of range (m) • manual integration 
0921PN5C.D Q0801PAT.M Thu Sep 21 11:56:53 2000 



Operator : Nora E. Diaz 
Acquired : 24 OC T 2 U 0 0 6:16 using AcqMethod P A H S 0 2 0 1 
Instrument : GCD Plus 
Sample Mame: EXTRACCION No.l, 28-SEP-00. 
Misc Info : INY 1 pL. 
Vial Number: 13 



Data File : C:\ARCHIVOS\SV-OCT\1023PE1.D 
Acq On : 24 Oct 2000 6:16 
Sample : EXTRACCION No.l, 28-SEP-OO. 
Misc : INY 1 pL. 

MS Integration Params: events.e 
Quant Tine: Oct 24 10:32 2000 

Vial: 
Operator: 
Inst : 
Multiplr: 

Sample Amount: 

13 
Nora E- Diaz 
GCD Plus 
1.00 
0.00 

Quant Method 
Title 
Last Update 
Response via 
DataAcq Meth 

Quant Results File: Q0801PAT.RES 
C:\ARCHIVOS\M...\Q0801PAT.H (Chemstation Integrator) 
Thu Sep 07 18:59:14 2000 
Initial Calibration 
PAHS0201 

Internal Standards 
s.) Naftaleno d-8 

System Monitoring Compounds 
2) Nitrobenceno d-5. 
Spiked Amount 100.000 
7) 2,4/6 Tribromofenol 
Spiked Amount 100.000 

Target Compounds 
3) Naftaleno. 
4) Acenaftileno 
5) Acenafteno. 
6) Fluoreno 
8) Fenantreno 
9) Antraceno 
10) Fluoranteno 
11) Pireno 
12) (Benzo (a) antraceno 
13) Criseno 
14) Benzo (b) fluoranteno 
15) Benzo (k) fluoranteno 
16) Benzo (a) pireno 
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 
18) Dibenzo (a,h) antraceno 
19) Benzo (ghi) perileno 

R.T. Qlon Response Cone Units Dev(Min) 
12.65 136 88804010 50.00 pq/L -0.09 

11.10 82 395742 0.61 pq/L -0.08 
Recovery = 0.61% 

18.82 330 2150665 16.15 pq/L 0.07 
Recovery « 16.15% 

Qvalue 
12. 69 128 2610966 Below cal 95 
16. 45 152 5694606 2. 60 pq/L 99 
16. 88 153 3896632 2. 87 pq/L 96 
18. 08 16 6 5240019 4. 09 pq/L 97 
20. 30 178 6542513 3. 51 pq/L 99 
20. 41 178 7872240 4. 89 pq/L 99 
23. 11 202 7991364 4. 35 pq/L 99 
23. 61 202 8521014 4. 41 pq/L 99 
26. 48 228 6116711 5. 04 pq/L 99 
26. 57 228 6701453 5. 96 pq/L 98 
28. 89 252 2256864 2. 41 pq/L i 54 
28. 93 252 9370695 8. 85 pq/L 99 
29. 55 252 3096884 2. 63 pq/L 98 
31. 96 276 1725922 3. 12 pq/L 94 
32. 01 278 1468438 3. 40 pq/L 0 87 
32. 57 276 980629 2. 06 pq/L f 86 

(#) » qualifier out of range (m) = manual integration 
1023PE1.D Q0801PAT.M Tue Oct 24 10:32:11 2000 ADMINISTRATOR 

I "S 



File : C:\ARCHIV0S\SV-OCT\1023PMR.D 
Operator : Nora E Diaz 
Acquired : 24 Oct 2000 5:20 using AcqMethod PAHS0201 
Instrument : GCD Plus 
Sample Name: MUESTRA REAL, 18-OCT-OO. 
Misc Info : IKY 1 ML. 
Vial Number: 12 

^buvtercc TtC. 1023PMRX) 
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Data Pile : C:\ARCHrV0S\SV-OCT\1023PMR.D 
Acq On : 24 Oct 2000 5:20 
Sample : NUESTRA REAL, 18-OCT-OO. 
Mise : XNY 1 nL. 

Vial: 
Operator: 
Inst : 
Multiplr: 

12 
Nora E Díaz 
GCD P lus 
1.00 

Sample Amount: 0.00 
Quant Results File: Q0801PAT.RES 

C:\ARCHIV0S\M..AQ0801PAT.M (Chemstation Integrator) 

MS Integration Params: events.e 
Quant Time: Oct 24 10:31 2000 

Quant Method 
Title 
Last Update : Thu Sep 07 18:59:14 2000 
Response via : Initial Calibration 
DataAcq Meth : PAHS0201 
Internal Standards 

1) Naftaleno d-8 
System Monitoring Compounds 

2) Nitrobenceno d-5. 
Spiked Amount 100.000 
7) 2,4,6 Tribromofenol 
Spiked Amount 100.000 

Target Compounds 
3) Naftaleno. 
4) Acenaftilero 
5) Acenafteno. 
6) Fluoreno 
6) Fenantreno 
9) Antraceno 

10) Fluoranteno 
11) Pireno 
12) (Ben20 (a) antraceno 
13) Criseno 
14) Benzo (b) fluoranteno 
15) Benzo (k) fluoranteno 
16) Benzo (a) pireno 
17) Indeno (1,2,3-cd) pireno 
18) Dibenzo (a,h) antraceno 
19) Benzo (ghi) perileno 

R.T. Qlon Response conc Units Dev(Min) 
12.65 136 108082202 50.00 M9/L -0.09 

11.09 82 2020578 2.55 pg/L -0.09 
Recovery « 2.55* 

18.85 330 1081350 6.67 pq/L 0.10 
Recovery » 6.67% 

Qvalue 
12 .68 128 426956 Below Cal / 73 
0 .00 152 0 N.D • 
0 .00 153 0 N.D • 
0 .00 166 0 N.D 
0 .00 178 0 N.D » 

0 .00 178 0 N.D 
23 .15 202 102807 Below cal # 57 
23 .65 202 94478 Below cal / 84 
26 .50 228 337182 Below Cal 97 
26 .51 228 337917 Below Cal 92 
28 .97 252 550202 Below Cal 93 
28 .97 252 549616 0.15 pg/L i 90 
29 .59 252 136969 Below Cal t 65 
32 .05 276 86196 Below Cal t 52 
32 .06 278 98151 Below Cal * 52 
32 .65 276 57309 Below Cal * 51 

(#) • qualifier out of range (m) « manual integration 
1023PMR.D Q0801PAT.M Tue Oct 24 10:31:32 2000 ADMINISTRATOR 



APÉNDICE F 

RIESGOS Y MEDIDAS DE SEGURIDAD DE LOS 

REACTIVOS UTILIZADOS 

Contenido Página 

Tabla de Reactivos Empleados 1 4 2 

Frases de Riesgo. Riesgos Particulares. 1 4 3 

Combinación de Riesgos Particulares 1 4 5 

Frases de Seguridad. Medidas de Seguridad 148 

Combinación de Medidas de Seguridad 1 5 1 
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RIESGOS PARTICULARES 
R 1.- Explosivo cuando está seco. 

R 2 Riesgo de explosión por impacto, fricción, fuego u otras fuentes de 
ignición. 

^ 2 Riesgo extremo de explosión por impacto, fricción, fuego u otras 
fuentes de ignición. 

R 4.- Forma compuestos metálicos muy sensibles a la explosión. 
R 5.- El calentamiento puede causar explosión. 
R 6.- Explosivo en presencia o ausencia de aire. 
R 7.- Puede causar fuego. 
R 8.- Puede producir fuego en contacto con combustibles. 
R 9.- Explosivo cuando se mezcla con material combustible. 
R10.- Inflamable. 
R 11.- Sumamente inflamable. 
R 12 - Extremadamente inflamable. 
R 13 - Extremadamente inflamable como gas licuado. 
R 14.- Reacciona violentamente con el agua. 
R15.- Libera gases extremadamente inflamables al contacto con el agua. 
R 16.- Explosivo cuando se mezcla con sustancias oxidantes. 
R 17.- Se inflama espontáneamente en contacto con el aire. 
D . 0 Durante el uso puede causar mezclas vapor-aire inflamables o r\ lo . - . 

explosivas. 
R 19 - Puede formar peróxidos explosivos. 
R 20 - Perjudicial por inhalación. 
R 21.- Perjudicial al contacto con la piel. 
R 22.- Perjudicial si se ingiere. 
R 23.- Tóxico por inhalación. 
R 24.- Tóxico al contacto con la piel. 
R 25.- Tóxico si se ingiere. 
R 26.- Muy tóxico por inhalación. 
R 27 - Muy tóxico al contacto con la piel. 
R 28 - Muy tóxico si se ingiere. 
R 29 - Libera gases tóxicos al contacto con agua. 
R 30.- Puede convertirse en fácilmente inflamable durante el uso. 
R 31.- Libera gases tóxicos en contacto con agua. 
R 32.- Libera gases muy tóxicos al contacto con ácidos. 



RIESGOS PARTICULARES 
R 33 - Peligro de efectos acumulativos. 
R 34.- Causa quemaduras. 
R 35 - Causa quemaduras severas. 
R 36 - Irritante para los ojos. 
R 37 - Irritante para las vías respiratorias. 
R 38.- Irritante para la piel. 
R 39 - Peligro de efectos reversibles muy severos. 
R 40 - Posible efecto de riesgos irreversibles. 
R 4 1 R i e s g o de severo daño para los ojos. 
R 42.- Puede causar sensibilización por inhalación. 
R 43.- Puede causar sensibilización por contacto con la piel. 
R 44.- Riesgo de explosión si se calienta bajo confinamiento. 
R 45 - Puede producir cáncer. 
R 46.- Puede producir daño genético hereditario. 
R 47.- Puede causar defectos de nacimiento. 
R 48.- Peligro de daños severos a la salud por exposición prolongada. 
R 49 - Puede producir cáncer por inhalación. 
R 50.- Muy tóxico para los organismos acuáticos. 
R 51.- Tóxico para los organismos acuáticos. 
R 52.- Perjudicial para los organismos acuáticos. 
R 53 - Puede causar efectos adversos a largo plazo en el medio ambiente 

acuático. 
R 54.- Tóxico para la flora. 
R 55.- Tóxico para la fauna. 
R 56.- Tóxico para los organismos del suelo. 
R 57.- Tóxico para las abejas. 
R j-o Puede causar efectos adversos a largo plazo en el medio 

ambiente. 
R 59.- Peligroso para la capa de ozono. 
R 60.- Puede disminuir la fertilidad. 
R 61.- Puede causar daño fetal. 
R 62 - Posible riesgo de disminuir la fertilidad. 
R 63.- Posible riesgo de causar daño fetal. 
R 64.- Puede causar daño a bebés en lactancia. 
R 65.- Perjudicial. Puede causar daño pulmonar SJ se ingiere. 



14/15: Reacciona violentamente con el agua liberando gases 
extremadamente inflamables. 

15/29: En contacto con el agua libera gases tóxicos y 
extremadamente inflamables. 

20/21: Perjudicial por inhalación y al contacto con la piel. 
20/21/22: Perjudicial por inhalación, al contacto con la piel y por 

ingestión. 
20/22: Perjudicial por inhalación y por ingestión. 
21/22: Perjudicial en contacto con la piel y por ingestión. 
23/24. Tóxico por inhalación, contacto con la piel y por ingestión. 
23/25: Tóxico por inhalación y por ingestión. 
24/25: Tóxico al contacto con la piel y por ingestión. 
26/27: Muy tóxico por inhalación y contacto con la piel. 
26/27/28: Muy tóxico por inhalación, contacto con la piel y por ingestión. 
26/28: Muy tóxico por inhalación y por ingestión. 
27/28: Muy tóxico al contacto con la piel y por ingestión. 
36/37: Irritante para los ojos y las vías respiratorias. 
36/37/38: Irritante para los ojos, las vías respiratorias y la piel. 
36/38: Irritante para los ojos y la piel. 
37/38: Irritante para las vías respiratorias y la piel. 
39/23: Tóxico, peligro de efectos irreversibles severos por inhalación. 
39/23/24: Tóxico, peligro de efectos irreversibles severos por inhalación o 

por contacto con la piel. 
39/23/24/25: Tóxico, peligro de efectos irreversibles severos por inhalación, 

por contacto con la piel o por ingestión. 
39/23/25: Tóxico, peligro de efectos irreversibles severos por inhalación e 

ingestión. 
39/24: Tóxico, peligro de efectos irreversibles severos en contacto con 

la piel. 
39/24/25: Tóxico, peligro de efectos irreversibles severos en contacto con 

la piel y por ingestión. 
39/25: Tóxico, peligro de efectos irreversibles severos por ingestión. 
39/26: Muy tóxico, peligro de efectos irreversibles muy severos por 

inhalación. 
39/26/27: Muy tóxico, peligro de efectos irreversibles muy severos por 

inhalación y contacto con la piel. 
39/26/27/28: Muy tóxico, peligro de efectos irreversibles muy severos por 



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: 

40/21/22: 

42/43: 

48/20: 

48/20/21: 

48/20/21/22: 

48/20/22: 

48/21: 

48/21/22: 

48/22: 

48/23: 

inhalación, contacto con la piel e ingestión. 
Muy tóxico, peligro de efectos irreversibles muy severos por 
inhalación y por ingestión. 
Muy tóxico, peligro de efectos irreversibles muy severos por 
inhalación y contacto con la piel. 
Muy tóxico, peligro de efectos irreversibles muy severos por 
contacto con la piel y por ingestión. 
Muy tóxico, peligro de efectos irreversibles muy severos por 
ingestión. 
Perjudicial, posible riesgo de efectos irreversibles por 
inhalación. 
Perjudicial, posible riesgo de efectos irreversibles por 
inhalación y contacto con la piel. 
Perjudicial, posible riesgo de efectos irreversibles por 
inhalación, contacto con la piel e ingestión. 
Perjudicial, posible riesgo de efectos irreversibles por 
inhalación e ingestión. 
Perjudicial, posible riesgo de efectos irreversibles por ingestión. 
Perjudicial, posible riesgo de efectos irreversibles al contacto 
con la piel. 
Perjudicial, posible riesgo de efectos irreversibles al contacto 
con la piel y por ingestión. 
Puede causar sensibilización por inhalación y contacto con la 
piel. 
Perjudicial, peligro de daño severo a la salud por exposición 
prolongada, por inhalación y contacto con la piel. 
Perjudicial, peligro de daño severo a la salud por exposición 
prolongada, por inhalación y contacto con la piel. 
Perjudicial, peligro de daño severo a la salud por exposición 
prolongada, por inhalación, contacto con la piel e ingestión. 
Perjudicial, peligro de daño severo a la salud por exposición 
prolongada, por inhalación y por ingestión. 
Perjudicial, peligro de daño severo a la salud por exposición 
prolongada y contacto con la piel. 
Perjudicial, peligro de daño severo a la salud por exposición 
prolongada, contacto con la piel e ingestión. 
Perjudicial, peligro de daño severo a la salud por exposición 
prolongada e ingestión. 
Tóxico, peligro de daño severo a la salud por exposición 



48/23/24: 

48/23/24/25: 

48/23/25: 

48/24: 

48/24/25: 

48/25: 

50/53: 

51/53: 

52/53: 

prolongada y por inhalación. 
Tóxico, peligro de daño severo a la salud por exposición 
prolongada, por inhalación y por contacto con la piel. 
Tóxico, peligro de daño severo a la salud por exposición 
prolongada, por inhalación, contacto con la piel e ingestión. 
Tóxico, peligro de daño severo a la salud por exposición 
prolongada, por inhalación y por ingestión. 
Tóxico, peligro de daño severo a la salud por exposición 
prolongada y contacto con la piel. 
Tóxico, peligro de daño severo a la salud por exposición 
prolongada, contacto con la piel e ingestión. 
Tóxico, peligro de ddño severo a la salud por exposición 
prolongada e ingestión. 
Muy tóxico para los organismos acuáticos, puede causar 
efectos adversos a largo plazo en el medio ambiente acuático. 
Tóxico, para los organismos acuáticos, puede causar efectos 
adversos a largo plazo en el medio ambiente acuático. 
Perjudicial para los organismos acuáticos, puede causar 
efectos adversos a largo plazo en el medio ambiente acuático. 



MEDIDAS DE SEGURIDAD 

S1. - Manténgase bajo llave. 
S 2 - Manténgase fuera del alcance de los niños. 
S 3 - Manténgase en lugar fresco. 
S 4 - Manténgase alejado de la vivienda. 
S 5.- Manténgase bajo el líquido apropiado especificado por el fabricante. 
S 6.- Manténgase bajo el gas apropiado especificado por el fabricante. 
S 7.- Mantenga el contenedor bien tapado. 
S 8 - Mantenga el contenedor seco. 
S 9.- Mantenga el contenedor en un lugar bien ventilado. 
S 10- No mantenga el contenedor sellado. 
S 1 1 - Manténgase alejado de alimentos, bebidas y alimentos para 

animales. 
S 12- Manténgase alejado de...(producto incompatible indicado por el 

fabricante. 
S 13- Manténgase alejado del calor. 
S 14.- Manténgase alejado de fuentes de ignición. No fumar. 
S 15.- Manténgase alejado de material combustible. 
S 16.- Manténgase y ábrase con cuidado. 
S 17-
S 1 8 - No consuma alimentos ni bebidas mientras lo esté utilizando. 
S 19.- No fume mientras lo esté utilizando. 
S 2 0 - No respire el polvo. 
S 2 1 - No respire los gases / humos / vapor / rocío (El fabricante indicará la 

' palabra adecuada al producto. 
S 22 - Evite el contacto con la piel. 
S 2 3 - Evite el contacto con los ojos. 
S 24 - En caso de contacto con los ojos, enjuague inmediatamente con 

agua en abundancia y consulte al médico. 
S 25 - Retírese inmediatamente toda la ropa contaminada. 
S 2 6 - En caso de contacto con la piel, lave inmediatamente con ...(lo 

especificado por el fabricante) en abundancia. 
S 27 - No se vierta en el drenaje. 
S 28 - Nunca añada agua a este producto 



MEDIDAS DE SEGURIDAD 

S 29.- Tome medidas precautorias contra descargas de electricidad 
estática. 

S 30 - Este producto y su contenedor deben ser desechados de manera 
adecuada. 

S 31.- Utilice ropa de protección adecuada para usar este producto. 
S 32.- Utilice guantes para usar este producto. 
S 33 - En caso de ventilación insuficiente, utilice equipo de respiración. 
S 34.- Utilice protector facial / gafas. 
S 35 - Para limpiar el piso y todos los objetos contaminados por este 

producto útil ice... (material especificado por el fabricante). 
S 36.- EN caso de fuego y/o explosión, no respire los humos. 
S 37 - Durante la fumigación / aspersión utilice equipo de respiración. (El 

fabricante empleará la palabra exacta según el producto). 
S 38.- En caso de fuego utilice...(el tipo de extinguidor especificado por el 

fabricante, si el agua aumenta el riesgo, nunca utilice agua). 
S 39 - Si no se siente bien, acuda al médico (muéstrele la etiqueta si es 

posible). 
S 40.- En caso de accidente o de no sentirse bien, acuda al médico 

inmediatamente (muéstrele la etiqueta del producto s le es posible). 
S 41.- En caso de ingestión, acuda al médico inmediatamente y muéstrele 

la etiqueta o el contenedor del producto. 
S 42.- Mantenga la temperatura por debajo de...°C (la temperatura será 

especificada por el fabricante). 
S 43.- Manténgalo únicamente en el envase original. 
S 44.- No lo mezcle con (vea lo especificado por el fabricante). 
S 45.- Úselo solamente en áreas bien ventiladas. 
S 46.- No recomendado para utilizarse en interiores o en grandes 

superficies 
S 47.- Evite exponerse al producto - obtenga instrucciones especiales 

antes de usarlo. 
S 48 - Obtenga el permiso de las autoridades ambientales antes de 

descargar a las plantas de tratamiento. 
S 49.- Trate de usar las mejores técnicas disponibles antes de descargar o 

drenar a medios acuáticos 



FRASES DE SEGURIDAD 

MEDIDAS DE SEGURIDAD 

S 50.- Deseche el material o contenedor en un lugar adecuado para 
desechos peligrosos 

S 51.- Use confinamiento adecuado para evitar contaminación ambiental. 
S 52.- Dispóngalo como un residuo peligroso. 
S 53.- Pida al fabricante instrucciones para la recuperación o reciclado. 
S 54.- Este material y su contenedor deben ser desechados como residuos 

peligrosos. 
S 55.- Evite liberar al ambiente. Consulte la hoja de datos de seguridad. 
S 56.- Si se ingiere, no induzca el vómito, acuda inmediatamente al médico 

y muéstrele el contenedor o la etiqueta. 



Medida de 
Seguridad 

1/2: 
3/9/14: 

3/9/14/49: 

3/9/49: 

3/14: 

3/7: 
7/8: 
7/9: 

7/47: 

20/21: 
24/25: 
29/56: 

36/37: 
36/37/39 

36/39: 
37/39: 
47/49: 

Manténgase bajo llave y fuera del alcance de los niños. 
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 el 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 ojos. 
No lo vierta 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 protección facial o 
gafas. 
Utilice ropa protectora adecuada y protección facial o gafas. 
Utilice guantes y protección 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) 

• Evaluación del Desempeño del Método Analítico o Validación 

Es ta determinación del conjunto de parámetros que deben determinarse 
para determinar el alcance y calidad de los resultados obtenidos a condiciones 
operativas de laboratorio. Los parámetros a determinar son: rango de trabajo, 
linealidad, precisión, límite de detección, limite de cuantificación y exactitud. 

• Calibración Inicial 

Es la obtención de una curva de calibración a través de la determinación 
de los Factores de Calibración (FC) a 5 niveles de concentración del analito de 
interés, mediante el uso de estándares de calibración. 

• Curva de Calibración 

Es la representación gráfica de la relación de respuesta vs. 
concentración y expresada mediante la siguiente ecuación: 

y = px + b 

Donde: y: respuesta 
p: pendiente 
x: nivel de concentración 
b: corrección a la coordenada de respuesta (blanco de concentración). 

• Estándar Certificado 

Material en el cual uno o más de sus parámetros son certificados por un 
procedimiento técnico validado, acompañado por un certificado u otro 
documento trazable a un organismo certificador. 

• Estándares de Calibración 

Soluciones de concentración conocida preparada a partir de estándares 
certificados. 

• Estándares de Referencia 

Soluciones de concentración conocida, preparadas a partir de soluciones 
concentradas certificadas de fuente diferente a las utilizadas para preparar la 
curva de calibración y su uso principal es para determinar la Exactitud. 



• Estándar Interno 

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

• Estándar Surrogado 

Es un analito puro, el cual es muy poco probable que se encuentre en 
cualquier muestra, se añade a una alícuota de muestra en cantidad conocida 
antes de la extracción y se mide con los mismos procedimientos utilizados para 
medir los otros componentes de la muestra. El propósito de un analito 
surrogado es monitorear la eficiencia del método con cada muestra. 

• Exactitud 

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

%E = [(X —XER)/XER]x 100 

X: Valor medio de análisis por duplicado de un Estándar de Referencia. 
XER: Valor esperado del Estándar de Referencia. 

• Factor de Calibración (FC) 

Se define como la relación de la respuesta promedio obtenida entre la 
concentración del analito. Se calcula por analito a cada nivel de concentración 
del estándar de calibración delimitado por el Rango de Trabajo. 

• Límite de Detección del Método (LDM) 

Mínima concentración de analito que puede ser detectada pero no 
cuantificada en una muestra y es determinada del análisis de agua a la que se 
añade el analito y se somete al procedimiento completo, incluyendo 
pretratamiento y extracción. 

LDM = 3.33(DE/p) 

DE Desv Estándar de la respuesta al origen de la ordenada. 
P Pendiente de la curva de calibración. 



• Límte de Cuantificación del Método (LCM) 

Es la mínima concentración de analito que puede ser determinada o 
cuantificada en la matriz y condiciones descritas en LDM, con aceptable 
precisión y exactitud bajo las condiciones operadonales del método. 

LCM = 10 (DE/p) 

• Lineal i dad 

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

• Precisión 

Es (a medición del grado de repetibilidad de un método analítico bajo 
condiciones normales de operación y es usualmente expresada como % de 
Desviación Estándar Relativa (DER) o % de Coeficiente de Variación (%CV) 
para un número de muestras estadísticamente 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. 

• Rango de Trabajo de un Método Analítico 

Es el intervalo entre los niveles superior e inferior (incluyendo estos 
niveles) que se ha demostrado se determinan con precisión, exactitud y 
linealidad, utilizando el método como se ha descrito. 
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