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0) INTRODUCCION

Los derrames de hidrocarburos, por las sustancias que involucran, pueden
poner en peligro la integridad de los ecosistemas, asi como la preservacién de
los recursos naturales, en los lugares donde se producen.

Cuando un derrame de hidrocarburos permanece sin ser atendido, puede
causar dafios constantes y crecientes al suelo y a otros recursos naturales.

Para dar certidumbre juridica a los responsables de la remediacién de suelos
contaminados y asegurar sus resultados, el 10 de septiembre de 2013, se
publico en el Diario Oficial de la Federacién, la Norma Oficial Mexicana NOM-
138-SEMARNAT/SSA1-2012, Limites maximos permisibles de hidrocarburos en
suelos y lineamientos para el muestreo en la caracterizacion y especificaciones
para la remediacion.

Dicha norma presenta, como Anexo, los resimenes de los métodos analiticos
publicados por la United States Environmental Protection Agency (USEPA) para
evaluar las concentraciones de hidrocarburos en el suelo.

La Direccion General de Normas de la Secretaria de Economia aprobd la
presente norma, cuya declaratoria de vigencia fue publicada en el Diario
Oficial de la Federacion el: 17 de julio de 2014
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Sin embargo, estos métodos pueden ser interpretados en forma diferente, por
lo que es necesario proporcionar a los laboratorios en México, los elementos
que les permitan generar resultados homogéneos y confiables, asi como
acreditarse y aprobarse ante los organismos y dependencias autorizados para
tal fin. Para ello, y para apoyar el cumplimiento y la verificacién de la norma
NOM-138-SEMARNAT/SSA1-2012 o sus actualizaciones, se publicd, el 14 de
marzo de 2008, en el Diario Oficial de la Federacion, la Declaratoria de vigencia
de la norma mexicana NMX-AA-105-SCFI-2008 Suelos - Hidrocarburos fraccion
ligera por cromatografia de gases con detectores de ionizacion de flama o
espectometria de masas.

La norma mexicana NMX-AA-105-SCFI-2008 incluye el método para el analisis
de los Hidrocarburos Fraccién Ligera (HFL), una estructura comun para la
cromatografia y describe en los apartados especificos los detalles técnicos
necesarios para el uso de detectores de ionizacién de flama (DIF) vy
espectrometria de masas (EM) a partir de las referencias EPA 8015C, 2000 vy
EPA 8260B, 1996.

La modificacién a dicha norma mexicana obedece a la necesidad de realizar
correcciones técnicas sobre la temperatura de congelacion y del tiempo
maximo de conservacion de las muestras, con el fin de dar mayor precisién a
la norma; asi como, de revisar la nomenclatura de las unidades de medida.

Durante el desarrollo del método se recomienda que el laboratorio no omita
ninguna de las especificaciones establecidas en el mismo.

1 OBJETIVO

1.1 Esta norma mexicana describe el método para determinar
hidrocarburos fraccion ligera en suelos. Los compuestos a
determinar son los siguientes: Hidrocarburos Fraccidn Ligera que
cubran el intervalo de atomos de carbono de Cs a Cyo.

2 CAMPO DE APLICACION

2.1 Esta norma mexicana aplica a los laboratorios de pruebas en el
territorio nacional, que pretendan obtener la acreditacién vy
aprobacion de las autoridades correspondientes, con el fin de
proporcionar el servicio a terceros para la evaluacién de la
conformidad de la norma NOM-138-SEMARNAT/SSA1-2012 (véase
4 Referencias), respecto de los Hidrocarburos Fraccion Ligera en
suelos.
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3 RESUMEN

Para realizar este método se deben utilizar las siguientes técnicas de
introduccion de muestra, acopladas al sistema de Cromatografia de Gases con
Detector de Ionizacion de Flama (CG/DIF) o al sistema de Cromatografia de
Gases con Espectrometria de Masas (CG/EM): Purga y Trampa Sistema Abierto
(EPA 5030B, 1996) y Purga y Trampa Sistema Cerrado (EPA 5035A, 2002).

El método describe los procesos para la introduccion de muestra por los dos
sistemas de purga y trampa (PyT) y para el analisis de Hidrocarburos Fraccion
Ligera con detectores de CG/DIF y CG/EM.

El analisis de Hidrocarburos Fraccién Ligera cubre el intervalo de atomos de
carbono de Cs a Cjo, en su mayoria compuestos voldtiles. La determinacién
cuantitativa se realiza por CG/DIF o CG/EM, obteniendo como resultado un
perfil de picos cuya separacion esta en funcidén de los pesos moleculares de los
hidrocarburos presentes. Se realiza una extraccion de la muestra mediante la
técnica de purga y trampa (PyT) utilizando cualquiera de los sistemas de
introduccion (sistema abierto o sistema cerrado), los cuales tienen como
objetivo principal evitar la pérdida de los hidrocarburos por volatilizacion.
Cualquiera de los sistemas de introduccion va acoplado al cromatografo, con la
finalidad de introducir los hidrocarburos directamente a la columna de
separacion inmediatamente después de haber sido extraidos del suelo.

El intervalo de trabajo para determinar Hidrocarburos Fraccion Ligera (HFL) en
suelos estara en funciéon de los limites maximos permisibles (LMP) para la
norma NOM-138-SEMARNAT/SSA1-2012 (véase 4 Referencias), y de la técnica
utilizada de introduccion de la muestra (analisis directo o extraccién).

El limite de cuantificacion del método debera estar al menos 10 veces por
debajo del LMP de la norma citada.

4 REFERENCIAS

Para la correcta aplicacién de la presente norma mexicana, se debe consultar
la siguiente norma oficial mexicana vigente o las que las sustituya:

- NOM-138-SEMARNAT/SSA1-2012 Limites maximos permisibles de
hidrocarburos en suelos y lineamientos
para el muestreo en la caracterizacion vy
especificaciones para la remediacion,
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publicada en el Diario Oficial de la
Federacién el 10 de septiembre de 2013.

5 DEFINICIONES
Para los propositos de esta norma se establecen las siguientes definiciones:
5.1 Blanco de campo:

Muestra de suelo natural o sintético, libre de los analitos de interés, suelo o
matriz equivalente que es colocada en un envase para muestra en el
laboratorio, empacada para el muestreo y tratada como una muestra en todos
los aspectos, incluyendo el contacto con los equipos de campo y expuesta a las
condiciones del sitio de muestreo, almacenaje, preservacién y a todos los
procedimientos analiticos.

5.2 Limite de cuantificacion del método (LCM):

Es la menor concentracién de un analito en una muestra, la cual puede ser
cuantificada con precision y exactitud aceptables bajo las condiciones en que
se lleva a cabo el método.

53 Limite de deteccion del método (LDM):

Es la minima concentracién de un analito en una muestra, la cual puede ser
detectada con un 99 % de confianza de que el analito es mayor a cero, pero no
necesariamente cuantificada y se determina del analisis de una muestra en
una matriz determinada que contenga al analito, bajo las condiciones en que
se lleva a cabo el método.

54 Muestra de control de calidad:

Muestra sintética tratada bajo las mismas condiciones del procedimiento, que
contiene una concentracion conocida de los compuestos de interés. Se usa
para evaluar el desempefio del laboratorio.

55 Muestra adicionada:

Es una muestra real preparada adicionando una concentracién conocida del

analito de interés, la cual es llevada a través de todo el proceso analitico. Se
utiliza para evaluar interferencias de matriz.
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ACRONIMOS

Para los propdsitos de esta norma se establecen los siguientes acrénimos:

6.1

6.2

6.3

6.4

6.5

6.6

6.7

6.8

6.9

6.10

6.11

6.12

6.13

6.14

6.15

7.1

CG: Cromatografia de Gases/Cromatdgrafo de Gases

CG/DIF: Cromatografia de Gases con Detector de Ionizacion de
Flama

CG/EM: Cromatografia de Gases con Espectrometria de Masas
DI: Didametro Interno

%o D: por ciento de la Diferencia

DER: Desviacion Estandar Relativa

DIF: Detector de Ionizacién de Flama

DPR: Diferencia Porcentual Relativa

EM: Espectrometria de Masas/Espectrometro de Masas
HFL: Hidrocarburos Fraccion Ligera

LMP: Limite Maximo Permisible

PTFE: PoliTetraFluoroEtileno o Teflon

PyT: Purga y Trampa

USEPA: United States Environmental Protection Agency

u: Unidad de Masa Atdmica

SEGURIDAD

Este método no menciona todas las precauciones de seguridad
asociadas con su uso. El laboratorio es responsable de mantener
un ambiente de trabajo seguro y un archivo de las normas de
seguridad respecto a la exposicidn y manejo seguro de las
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sustancias quimicas especificadas en el método. Se debe tener un
archivo de referencia de las hojas de informacién de seguridad, el
cual debe estar disponible a todo el personal involucrado en estos
analisis.

7.2 La carcinogenicidad de todos los reactivos no ha sido determinada
con precisidn; sin embargo, cada sustancia quimica debe ser
tratada como de potencial peligro a la salud. La exposicién a estas
sustancias quimicas debe ser reducida al menor nivel posible.

7.3 Las muestras de suelo de composicion desconocida pueden
contener concentraciones altas de compuestos volatiles téxicos.
Los contenedores deben abrirse en campana de extraccion y
manejarse con guantes.

7.4 Cuando se trabaje con alguna de las sustancias quimicas descritas
en esta norma, deben aplicarse las medidas de seguridad
apropiadas. Usar ropa y equipo de proteccién como: batas,
guantes, mascarilla, lentes de seguridad y zapatos de seguridad.

8 EQUIPO Y MATERIALES
8.1 Dispositivo de purga y trampa sistema abierto

El sistema deberad constar de una unidad en la que se pueden adicionar, de
forma manual o automatica, estdndares surrogados, una cantidad conocida de
los analitos de interés a la matriz, a las muestras que se encuentran en viales
en volumenes apropiados, por ejemplo de 5 mL o 25 mL, asi como, transferir
la muestra al dispositivo de purga, el cual libera los HFL usando una fuente de
gas inerte y también los atrapa para posteriormente desorberlos e introducirlos
al cromatografo de gases. Tales sistemas se encuentran disponibles
comercialmente y deberan cumplir las siguientes especificaciones:

NOTA 1: Para fines de esta norma se utiliza el término de surrogado debido a
gue es el que se usa comunmente en la rama analitica y puede ser entendido
con mayor facilidad, en lugar de subrogado que es el término correcto en
espafol.

8.1.1 La camara de purga recomendada esta disefiada para aceptar
muestras de 5 mL con una columna de agua como minimo de 3
cm de profundidad. El espacio libre o superior (headspace)
gaseoso entre la columna de agua y la trampa debe tener un
volumen total de al menos 15 mL. El gas de purga debe pasar a
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través de la columna de agua como burbujas finamente divididas
con un didametro minimo de 3 mm en el origen de la salida del
gas. El gas de purga debe introducirse a no mas de 5 mm de la
base de la columna de agua. Se pueden usar otros sistemas de
purga, si se demuestra que su desempefo es adecuado.

El sistema de purga y trampa debe estar ensamblado como una unidad
separada y puede acoplarse al cromatdgrafo de gases.

8.2 Dispositivo de purga y trampa sistema cerrado

El sistema de purga y trampa debe constar de una unidad que
automaticamente afiade agua, estandares internos y surrogados a un vial que
contiene la muestra y que purga los HFL a través de un flujo de gas inerte,
mientras se agita el contenido del vial, atrapando también los HFL liberados
para su posterior desorcidon en el cromatografo de gases. Tales sistemas estan
disponibles comercialmente y deberan cumplir las siguientes especificaciones:

8.2.1 El dispositivo de purga debe ser capaz de aceptar un vial lo
suficientemente largo como para contener 5 g de muestra,
ademas de una barra magnética de agitacion y 10 mL de agua,
calentar el vial que contiene el suelo a 40 °C y mantenerlo a esta
temperatura mientras el gas inerte de purga pasa a través de la
muestra y se atrapan los vapores desplazados del espacio libre o
superior (headspace). Los analitos purgados deben transferirse
cuantitativamente a una trampa de adsorcion. La trampa debe ser
capaz de transferir los HFL adsorbidos al cromatdgrafo de gases.

8.3 Cromatdgrafo de gases (CG)

El cromatégrafo de gases (CG) debera estar equipado para inyeccion
split/splitless, con controladores de flujo, de modo que la velocidad de flujo en
la columna permanezca constante durante toda la desorcion y el programa de
temperatura de operacién. Para algunas configuraciones de la columna, el
horno debera enfriarse al menos a 35 °C, por lo tanto, podria ser necesario un
controlador de temperatura criogénico o subambiente.

8.4 Detector de Ionizacién de Flama (DIF)

El DIF debe constar de un jet adecuado para columnas capilares. Dicho
detector tiene la funcién de hacer pasar la muestra con el gas acarreador de la
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columna a una flama formada por aire e hidrogeno en el jet. Dicha flama por si
sola crea ciertos iones, pero cuando un compuesto organico es quemado, se da
un incremento en los iones producidos. Una polarizacién de voltaje atrae estos
iones hacia el colector localizado cerca de la flama. La corriente producida es
proporcional a la cantidad de muestra quemada.

Esta corriente es medida por un electrémetro que la convierte a forma digital y
la envia a un aparato de salida en forma de pico.

8.5 Espectrometro de masas (EM)

El espectrdmetro de masas debera ser capaz de hacer barridos de 35 a 300 u
cada 2 s o menos, usando 70 electrén volts (eV) de energia nominal en el
modo de ionizacién por impacto electrénico. El espectrémetro debe ser capaz
de producir espectros de masas para el compuesto 4-bromofluorobenceno
(BFB) cuando se inyectan de 5 ng — 50 ng al cromatdgrafo de gases (CG/EM).

Nota 2: El simbolo “uma” ya no se emplea, se sustituyé por “u” que es la
unidad de masa atémica unificada.

8.5.1 El espectrometro de masas con analizador de trampa idnica puede
ser usado si éste es capaz de realizar una modulacion axial para
reducir reacciones de idn-molécula y pueda producir espectros
similares a los obtenidos por impacto electrénico como espectros
que correspondan con los disponibles en la biblioteca. En un
espectrometro de masas de trampa idnica, dado que las
reacciones de idn-molécula con agua y metanol pueden producir
interferencias que coeluyan con clorometano y cloroetano, el pico
base para estos dos analitos sera en una m/z 49. Este i6on puede
ser usado como i6n de cuantificacion en este caso. El
espectrometro de masas debe ser capaz de producir un espectro
de masas para BFB el cual debe cumplir con el criterio de la tabla
2.

8.5.2 Interface CG/EM: La interface debe acoplarse de forma directa
mediante la insercién de la columna en el espectrometro de
masas, que es generalmente usado para columnas de 0,25 mm -
0,32 mm de didmetro interno (DI).
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8.6 Sistema de datos

Se debe contar con un sistema informatico que permita la adquisicién y el
almacenamiento continuo, en un medio de lectura automatizado, de todos los
espectros o cromatogramas obtenidos a lo largo del programa de analisis.

8.7 Columna de cromatografia sugerida

8.7.1 Columna 1. Columna capilar de 60 m x 0,75 mm D.I., cubierta
con VOCOL, con una pelicula de 1,5 uym de espesor, o equivalente.

8.7.2 Columna 2. Columna capilar de 30 - 75 m x 0,53 mm D.I.,
cubierta con DB-624, con una pelicula de 3 ym de espesor o
equivalente.

8.7.3 Pueden ser empleadas otras columnas de dimensiones diferentes,

siempre y cuando el analista puede demostrar un desempefo
aceptable para la misma aplicacion.

8.8 Trampas

En este método se pueden emplear diferentes tipos de trampas y de material
adsorbente.

Cualquier trampa utilizada debe demostrar su capacidad de adsorcién vy
desorcion, caracteristicas que deben cumplir con los limites de cuantificacién
de todos los hidrocarburos fraccién ligera, asi como, con los requisitos de
control de calidad establecidos en el método EPA 8000 B (1996), seccion 7 y el
EPA 8260 (1996), seccién 8. La trampa debe ser capaz de desorber al ultimo
compuesto en eluir.

El acondicionamiento de la trampa debera ser de acuerdo a las especificaciones
del fabricante.

Antes de iniciar los analisis, la trampa debe ser acondicionada por 30 min a
180 °C con venteo o de acuerdo a las recomendaciones del fabricante.

8.8.1 Materiales de empaque para trampas para el sistema abierto y
cerrado

- Polimero, 6xido de 2,6 difenileno malla 60/80, grado cromatografico
(Tenax CG o equivalente).



NMX-AA-105-SCFI1-2014
10/36

SECRETARIA DE
ECONOMIA

- Empaque de metil-silicona OV-1 (3 %) sobre malla 60/80, o equivalente.
- Silica gel malla 35/60, grado 15 o equivalente.
- Carbdn activado pasado a través de una malla 26.

8.8.2 Materiales alternativos para trampas

Se pueden utilizar materiales como la malla molecular de carbono hidrofdbico y
el negro de humo grafitado o combinaciones de estos materiales, los cuales
han demostrado que proporcionan propiedades de retencidon similares a las
trampas de Tenax/silica gel/carbdén, siempre que las caracteristicas de
adsorciéon y desorcidon obtenidas logren la precision y sensibilidad equivalente o
mayor a la que establece el método, en comparacion al desempeino apropiado
para la aplicacion requerida.

Los siguientes materiales alternativos han demostrado ser viables para la
mayoria de los compuestos de interés en esta norma.

- 7,6 cm Carbopack™ B/1,3 cm Carbosieve™ S-III.

- VOCARB 3000- 10,0 cm Carbopack™ B/6,0 cm Carboxin™
1000/1,0 cm Carboxin™ 1001.

- VOCARB 4000 - 8,5 cm CarbopackTM C/10 cm CarbopackTM
B/6,0 cm Carboxin™ 1000/1,0 cm ™™ 1001,

Estas combinaciones requieren un calentamiento a una temperatura de
desorciéon entre 245 - 270 °C; se sugiere seguir las instrucciones del
fabricante, con el fin de aumentar la vida util de la trampa.

NOTA 3: Incluso las trampas nuevas pueden contaminarse antes de su
primer uso por vapores en el aire. Estos materiales altamente adsorbentes
deben mantenerse totalmente sellados en un d&rea con la minima
contaminacidn de vapores de compuestos organicos. Se deben seguir los
mismos cuidados que los utilizados para las trampas del sistema de purga y
trampa abierta.

8.8.3 Viales de vidrio de 40 mL, con tapas y septa de silicdn recubiertos
con PTFE (PoliTetraFluoroEtileno o Teflon), para la coleccién de
muestras y para la determinacién de la masa seca.

8.9 Micro jeringas de 10 pL, 25 pL, 100 pL, 250 pL, 500 pLy 1000 pL.
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8.10 Jeringas de 5 mL y 25 mL con valvula de dos vias y terminacién
Luer, aplicable al dispositivo de purga.
8.11 Jeringas herméticas (gas-tight) de 5 mL, 10 mL, 6 25 mL o
equivalente.
8.12 Balanza analitica con una sensibilidad minima de 0,000 1 g.
8.13 Barras de agitacion magnética pueden ser usadas

alternativamente, siempre y cuando sean recubiertas con PTFE del
tamafo apropiado para entrar en los viales de las muestras. Las
barras magnéticas pueden ser reusadas siempre y cuando se
tenga la seguridad de que éstas han sido limpiadas
apropiadamente entre cada uso de muestra.

8.14 Viales para el automuestreador del CG.

8.15 Pipetas Pasteur desechables.

8.16 Matraces volumétricos clase A de diferentes capacidades.
8.17 Espatula de acero inoxidable.

9 REACTIVOS Y MATERIALES DE REFERENCIA

En todas las pruebas se deben usar disolventes grado reactivo a menos que se
indique otra cosa. Se pueden usar otros grados de pureza si se asegura que no
disminuye la exactitud de la determinacion.

9.1 Agua grado reactivo: agua libre de compuestos organicos
volatiles.

9.2 Metanol CH3;OH. Libre de interferencias organicas volatiles.

9.3 Materiales de referencia certificados para Hidrocarburos Fraccidn
Ligera.

9.3.1 Disoluciones iniciales (primarias). Estas deben ser preparadas en

metanol gravimétricamente o volumétricamente (siempre vy
cuando se cuente con material calibrado y/o verificado), segun
sea el caso, a partir de materiales de referencia certificados (MRC)
puros o de aquellos adquiridos como mezclas.
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Pueden usarse disoluciones comerciales de concentracién acorde
al intervalo de medicion. Transferir las disoluciones a un vial cuya
tapa tenga septa de teflén. Almacenar con un minimo de espacio
libre y protegido de la luz a temperatura de - 10 °C £ 2 °C, o
seguir las especificaciones del fabricante. Las disoluciones deben
usarse frescas, tan pronto como el analista las haya preparado,
para evitar la evaporacion de los compuestos volatiles

Las diluciones preparadas a partir de materiales de referencia en
estado liquido deberan ser monitoreadas frecuentemente para
asegurar su integridad y en caso necesario, remplazarlas de
acuerdo a los criterios de controles de calidad de esta norma.

Disoluciones de trabajo (secundarias). Usar las disoluciones
iniciales (inciso 9.4.1), que contengan los compuestos de interés y
diluir con metanol. Almacenarlas en refrigeracidon. Verificar en
cada anadlisis la presencia de signos evaporacion y/o de
degradacion.

Estandares surrogados:

Si el andlisis se va a realizar en el detector DIF, se recomienda
utilizar como surrogado el fluorobenceno.

Para el caso de que se utilice el detector de espectrometria de
masas, los surrogados recomendados son: tolueno-d8, 4-
bromofluorobenceno y 1,2-dicloroetano-d4.

Es posible usar otros compuestos como surrogados dependiendo
de los requerimientos del analisis.

La cuantificacion se realiza empleando la técnica de estandar
externo por suma de areas.

Estandar 4-bromofluorobenceno (BFB).- En el caso de analisis por
espectrometria de masas se debe preparar una disolucidn
estandar de 25 ng/uL de BFB en metanol para la verificacion de
afinacion del equipo.
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9.7 Disoluciones de calibracion

Preparar disoluciones de calibracion a partir de las disoluciones iniciales
(primarias) o de trabajo (secundarias), que simulen una gasolina, de acuerdo a
las concentraciones requeridas (ver tabla 1).

Cuando exista producto libre, éste deberd entregarse junto con la muestra
para preparar la curva de calibracidon y cuantificar la cantidad de producto
derramado.

NOTA 4: En este caso preparar una disolucion para establecer la ventana
de tiempos de retencion.

TABLA 1. Disolucién patrén de calibracion para los hidrocarburos
fraccion ligera (en metanol)

Compuesto Concentracion (mg/L)
Pentano 100
2 - metilpentano 100
MTBE 100
2, 2, 4 - trimetilpentano 100
Benceno 100
Tolueno 100
n — nonano 100
n — decano 100
Etilbenceno 100
m, p, 0 — xilenos 300
1, 2, 4 - trimetilbenceno 100
n - butilciclohexano 100
Naftaleno 100
Total 1 500
9.7.1 Disoluciones para la calibracion inicial (primaria)

Se deben preparar un minimo de cinco niveles de concentracién a partir de la
disolucién inicial (primaria) o de trabajo (secundaria) que se encuentra en
metanol. Preparar estas disoluciones en agua libre de compuestos organicos.

9.7.2 Disolucion de estandares de verificacion de la curva de calibracion

Se debe preparar a una concentracidén cercana al punto medio de la curva de
calibracion inicial.



NMX-AA-105-SCFI1-2014
14/36

SECRETARIA DE
ECONOMIA

9.7.3 Disoluciones de estandares para matrices adicionadas y para
muestras control de laboratorio

Estas disoluciones se deben preparar a partir de compuestos organicos, los
cuales deberan ser representativos a los que son investigados (ver tabla 1). Si
el cliente lo solicita y presenta el producto libre derramado, la calibracidon se
puede hacer con éste.

NOTA 5: El laboratorio deberd asegurar que los reactivos y disolventes
utilizados en esta prueba no presenten concentraciones iguales o superiores al
limite de deteccién del método.

10 RECOLECCION, PRESERVACION Y ALMACENAMIENTO DE
MUESTRAS
10.1 Para recolectar, preservar y almacenar muestras se deben utilizar

cartuchos con contratapa o sello de PTFE, que aseguren la
integridad de las muestras hasta su analisis. Cuando la
consistencia de la muestra no permita el uso de cartucho, se
permitird el uso de frascos de vidrio de boca ancha, con
contratapa o sello de PTFE.

10.2 Coleccion de la muestra

Se debe colectar la muestra de acuerdo a los procedimientos del plan de
muestreo. Cualquier procedimiento de muestreo debe evitar al maximo la
pérdida de compuestos volatiles. Pueden usarse algunas técnicas para
transferir una muestra por una abertura relativamente estrecha a un vial que
contendra el suelo. Cuando se manejen viales con pesos tarados se deberan
usar siempre guantes.

10.2.1 El laboratorio debe asegurarse de contar con la cantidad necesaria
de muestra para el analisis y cumplir con los requerimientos de
control de calidad, asi como para la determinacion de masa seca.

10.2.2 Con el fin de poder realizar la repeticidon del andlisis, en caso de
ser necesario, se sugiere contar al menos con una muestra
adicional para el andlisis, la cual debe tomarse del mismo estrato
de suelo que ha sido muestreado, el cual debera ser llenado
simultdneamente en dos frascos, en el mismo lugar de suelo
donde se colectd la muestra original.
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Preservacion, manejo y transporte de la muestra

Desde la toma de muestra y durante el transporte, todas las
muestras para analisis de compuestos volatiles deben preservarse
a 4 £ 2 °C; asimismo deben ser empacadas en contenedores
apropiados.

Almacenamiento de la muestra

Una vez en el laboratorio, refrigerar las muestras a 4 °C £ 2 °C
hasta el analisis. El area de almacenamiento de muestras debe
estar libre de vapores de disolventes organicos volatiles.

El tiempo maximo de conservacién de la muestra es de 14 dias. El
tiempo maximo de conservacién se refiere al lapso que no debe
ser extendido desde que se toma la muestra hasta que se realiza
el analisis del mismo.

Todas las muestras deben ser analizadas tan pronto como sea
posible, y dentro del periodo del tiempo maximo para analisis. Las
muestras no analizadas en este periodo deben ser registradas y
los datos considerados como valores minimos. Si la muestra se
extrae con metanol se puede aceptar un tiempo adicional de
almacenamiento de otros 14 dias para completar el analisis.

CONTROL DE CALIDAD

En la preparacidn de muestras para el anadlisis de compuestos organicos
volatiles se deben referir los procedimientos de control de calidad especificos.

11.1

Ventanas de tiempo de retencién

El intervalo de tiempo de retencidn para HFL se define durante la calibracion
interna. Para establecer el intervalo se utilizan dos componentes especificos de
la gasolina: pentano y naftaleno.

11.1.1

Antes de establecer las ventanas de tiempo de retencion, se debe
asegurar que el sistema cromatografico esté operando
adecuadamente y que las condiciones hayan sido optimizadas
para los analitos de interés y para los surrogados.
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Hacer tres inyecciones de los analitos de interés repartidos en un periodo de
72 h. Si se hacen inyecciones en serie 0 en un lapso menor a 72 h, se
obtendran resultados de valores de ventanas de tiempos de retencion muy
cerrados.

Registrar los tiempos de los componentes que marcan el intervalo con tres
cifras decimales (por ejemplo: 0,007). Calcular la media y la desviacion
estandar de los tres tiempos de retencidon absolutos para cada componente vy
surrogados.

Si la desviacion estandar es 0,000, entonces se deben recolectar datos
adicionales de inyeccién de estandares o usar una desviacion estandar de 0,01
min.

El ancho de la ventana de tiempo de retencién para cada analito y surrogado
se define como +/- 3 veces la desviacién estandar del promedio del tiempo de
retencidn absoluto establecido a lo largo de 72 h.

El centro de la ventana de tiempo de retencion la establece el estandar de
verificacién de cada corrida analitica.

El laboratorio debe calcular las ventanas de tiempo de retencidn absoluta para
cada analito y surrogado, para cada columna analitica y por equipo.

11.2 Adicionalmente el analisis con el sistema EM requiere realizar la
siguiente verificacion:

11.2.1 Se debe realizar la sintonia al instrumento con respecto a una
sustancia de referencia llamada perfluorotributilamina PFTBA, al
inicio del analisis.

11.2.2 La sintonia del sistema debera ser verificada para cumplir con las
especificaciones del método, inyectando un estandar de 4-
bromofluorobenceno cada 24 h £ 2 h. Para verificar que el pico de
BFB cumpla con los criterios de aceptacién establecidos en la tabla
2.
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TABLA 2. Criterios de evaluacion para la sintonia del sistema
empleando BFB

. p Criterio de abundancia
Relaciéon del 16n .
relativa
15 a 40 % de la masa 95 50
30 a 60 % de la masa 95 75
Pico base 100 % abundancia relativa 95
5a9 % de la masa 95 96
< 2 % de la masa 174 173
Mayor del 50 % de la masa 95 174
5a9 % dela masa 174 175
Mas del 95 %, pero menor del 101 % de la 176
masa 174
5a9 % delamasa 176 177
11.3 Demostracidn inicial de desempefio

Cada laboratorio debe demostrar la capacidad inicial en la preparacion de
muestras, en combinacion con el método para la determinacion, generando
datos de exactitud y precisiéon aceptables para los analitos de interés en una
matriz limpia. El laboratorio debe repetir la demostracion, si un analista nuevo
es capacitado.

11.4 Preparacién y analisis de muestras de control de calidad de
laboratorio

El laboratorio debe contar con procedimientos que documenten los efectos de
matriz en el desempefio del método (limites de deteccidn, precisidon y
exactitud). Como minimo, los analistas de muestra de control de calidad deben
incluir un blanco de método, una matriz adicionada, una matriz adicionada
duplicada y la muestra control de calidad en cada lote analitico, asi como la
adicion de estandares surrogados para cada blanco y muestras.

11.4.1 Adicionar la matriz por duplicado con los analitos de interés; la
concentracién final obtenida para cada analito adicionado debera
estar cerca del punto medio de la curva. Analizar la matriz
adicionada y la matriz adicionada duplicada bajo las condiciones
instrumentales establecidas.

11.4.2 Calcular el por ciento de recobro y la desviacion estandar relativa
(% DER) o la diferencia porcentual relativa (% DPR) entre la
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11.4.3

11.4.4

11.5

matriz adicionada y la matriz adicionada duplicada; los criterios de
aceptacién seran establecidos estadisticamente por el laboratorio.
El objetivo de analizar muestras adicionadas es conocer el efecto
de la matriz en el recobro del analito.

Al inicio del lote analitico se procedera a analizar un blanco de
reactivos, con el propdsito de asegurar la ausencia de analitos de
interés de esta norma. Después de procesar muestras de alto
contenido de alguno de los analitos de esta norma, se debe
asegurar, a través del analisis de un blanco, que el sistema
analitico esté libre de contaminantes. Los blancos deben seguir
todas las etapas de la preparacién de muestras.

Las muestras de control de calidad deberan ser incluidas en cada
lote analitico. Las muestras de control de calidad consisten en una
alicuota de la matriz limpia, adicionadas con los analitos de
interés.

Recuperaciéon de surrogados

El laboratorio debe evaluar los datos de recuperacién de los compuestos
surrogados en todas las muestras individuales y controles de calidad, con
respecto a los criterios de control obtenidos para éstos en el laboratorio.

11.5.1 Estandar surrogado para el sistema CG/DIF es:
Surrogado %0 Recuperacion Suelo / Sedimento
4-Bromofluorobenceno 70 - 130 o los establecidos por el laboratorio
11.5.2 Los estandares surrogados para el sistema CG/EM son:
Nyt
4-Bromofluorobenceno 74 - 121
Tolueno-d8 81 -117
1,2-Dicloroetano-d4 80 - 120
NOTA 6: Al realizar la cuantificacion de los HFL por suma de areas, eliminar

la contribucién de los surrogados ya que éstos eluyen dentro de la ventana de
tiempo de retencion. Para lo cual, se recomienda utilizar la técnica de
cuantificacion por grupos.
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12 PROCEDIMIENTO
12.1 Este método proporciona procedimientos alternativos para la

introduccién de la muestra, sin embargo, cualquiera que sea el procedimiento
utilizado, los surrogados y los compuestos de adicidon de matriz deben
agregarse a la muestra antes de su introduccion al sistema.

12.2 Inyeccién por purga y trampa

Este método se recomienda para muestras sélidas (ver EPA 5035, 1996) y
muestras liquidas (ver EPA 5030 B, 1996). Las muestras liquidas se refieren a
extractos en metanol de muestras de suelo y residuos.

En el caso de la muestra de suelo se recomienda el analisis de 1 a 20 g de
muestra, dependiendo de la concentracién de la muestra y del equipo con el
que se cuente. Esta porcién de muestra se adiciona a un volumen que puede ir
de 5 a 25 mL de agua grado reactivo y surrogados, e introducir al equipo de
purga y trampa. La cantidad de agua grado reactivo que se utiliza en el
método depende del equipo con el que se cuente. Es importante mantener la
cantidad de suelo y agua constante durante la calibracién y el analisis de
muestras para minimizar variaciones en el proceso. Si se cambia la cantidad de
muestra con el objetivo de diluir con respecto a la que se utilizd en la
calibracion del equipo, se debe considerar este cambio en el calculo de
concentracion final.

También se puede realizar una extraccion de la muestra o residuo, en 10 mL
de metanol. Dependiendo de la concentracidon de la muestra, se puede realizar
una o varias diluciones intermedias en metanol. Al final se tomara una alicuota
del extracto (o de la dilucién realizada) no mayor a 100 pL de acuerdo a la
tabla 3, y en caso de requerir alicuotas mayores considérese en el calculo final.
Se adicionara de 5 a 25 mL de agua grado reactivo mas los surrogados, para
introducir en el equipo PyT. La cantidad de agua grado reactivo que se utiliza
en el método depende del equipo con el que se cuente. Es importante
mantener la cantidad de agua constante durante la calibracién y el analisis de
muestras para minimizar variaciones en el proceso. La cantidad de muestra
extraida y las diluciones realizadas deben ser consideradas en el calculo de
concentracion final.

Tradicionalmente el sistema de purga y trampa para muestras liquidas es
utilizado a temperatura ambiente, mientras que para muestras soélidas es
purgada a 40 °C para mejorar la eficiencia de la purga.
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Las muestras liquidas purgadas a temperaturas elevadas (hasta 80 °C) pueden
mejorar la purga de muchos de los compuestos solubles en agua, los cuales
tienen baja eficiencia de purgado a temperatura ambiente o a 40 °C. Es
necesario que los estandares de calibracion, muestras y muestras de control de
calidad sean purgadas a la misma temperatura, usando materiales apropiados
para manejar el exceso de agua y demostrar el aceptable desempefio del
meétodo en el laboratorio.
12.3 Condiciones cromatograficas sugeridas:

- Temperatura del inyector: 200 °C

- Temperatura del detector: 340 °C

- Para el caso de EM, la temperatura de la linea de transferencia: 250 -
300 °C

- Flujo del gas acarreador (helio): 5-7 mL/min
- Make-up (helio): 30 mL/min

- Relacion de split: 100:2

Programa de temperatura:

Temperatura inicial: 45 °C durante 1 min

Primera rampa: 45 °C hasta 100 °C, a 5 °C/min

Segunda rampa: 100 °C hasta 275 °C, a 8 °C/min

Temperatura final: 275 °C durante 5 min

12.4 Condiciones recomendadas para el analisis del Purga y Trampa
12.4.1 Para el sistema abierto:
- Gas de purga: Helio o Nitrogeno

- Flujo de Gas de Purga: 40 mL/min
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- Tiempo de purga: 11 min

- Temperatura de la Purga: ambiente

- Temperatura de desorcién: 180 °C

- Flujo de gas inerte (backflush): de 20 a 60 mL/min

- Tiempo de desorcion: 4 min

12.4.2 Para el sistema cerrado:
- Precalentamiento: 40 °C por 1,5 min
- Gas de purga: Helio o Nitrogeno
- Flujo de Gas de Purga: de 20 mL/min a 40 mL/min
- Tiempo de purga: 11 min
- Temperatura de la Purga: 40 °C
-  Temperatura de desorcién: 245 °C
- Flujo de gas inerte (backflush): 10 mL/min

- Tiempo de desorcion: 4 min

12.5 Verificacidén inicial del instrumento
12.5.1 Cromatdgrafo de Gases

Verificar, mediante el blanco electrénico que el sistema analitico esté libre de
interferencia. Verificar el valor de la sefial electrénica del DIF.

12.5.2 Espectrometro de masas

En el caso de usar como detector el espectrometro de masas, tomar como guia
las condiciones que se especifican a continuacion:

- Intervalo de masas: 35 u - 260 u
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Tiempo de barrido: 0,6 — 2 barridos/s

Temperatura de la fuente: de acuerdo a las especificadas o a las
recomendadas por el fabricante

Trampa de iones: fijar modulacién axial, temperatura del multiplicador y
la corriente de emision, de acuerdo a las especificaciones del fabricante.

El sistema CG/EM debe ser sintonizado para cumplir los criterios de
intensidad de masas de 5 ng - 50 ng del 4-bromofluorobenceno. Los
analisis se deben iniciar hasta que se cumplan con los criterios
establecidos en la TABLA 2 (ver inciso 11.2.2).

En ausencia de recomendaciones especificas por parte del fabricante
sobre cdmo adquirir el espectro de masas del BFB, la siguiente
aproximacion puede ser de utilidad:

El espectro de masas del BFB se debe adquirir y promediar mediante
tres evaluaciones del barrido (uno antes, otro en el apice del pico y otro
después del mismo). Es necesario restar la sefial de fondo de un barrido
individual tomado no mas de 20 barridos previos a la elucién del BFB.
No debe restarse la senal de parte del pico del BFB. De igual forma el
analista puede usar otras recomendaciones documentadas por el
fabricante.

NOTA 7: Todos los analisis subsecuentes de blancos, estandares de
calibracion y/o muestras deben analizarse bajo condiciones instrumentales
idénticas a las evaluadas con el BFB.

12.6 Calibracion Analitica

12.6.1 Preparar una curva de calibracién de al menos cinco niveles de
concentracion. Esta calibracién deberd realizarse utilizando Ia
misma técnica de introduccion que fue usada para las muestras.

NOTA 8: La eficiencia de purgado para una alicuota de 5 mL de agua sera

mayor que para un volumen de 25 mL. Desarrollar la curva de calibracidon con
el mismo volumen en el que se preparara la muestra.

12.6.2 Para preparar un estandar de calibracién, agregar a un matraz o

contenedor volumétrico una alicuota de agua grado reactivo libre
de materia organica y adicionar un volumen adecuado del
estandar secundario. La alicuota tomada del estandar secundario
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se transfiere rapidamente al matraz volumétrico usando una
microjeringa. Remover la aguja tan rdapido como sea posible
después de la inyeccion. Tapar y mezclar por inversiéon del matraz,
soOlo tres veces. Los estandares liquidos no son estables por lo que
deben prepararse diariamente.

Transferir el volumen seleccionado al sistema de purga y trampa.
Algunos métodos de introduccidn pueden proporcionar guias
especificas sobre el volumen del estdandar de calibracion y la
manera de transferirlos al dispositivo de purga y trampa.

La calibracion de los hidrocarburos de fraccion ligera es
marcadamente diferente a la calibracion de componentes
individuales. En particular, la respuesta usada para la calibracion,
debe presentar el area completa del cromatograma dentro del
intervalo de tiempos de retencion, incluyendo los picos sin
resolver que yacen debajo de los picos individuales.

El procedimiento de la calibracion aplica tanto al método de CG/DIF como al de
CG/EM. La calibracion analitica y los tiempos de retencién deben verificarse al
inicio y como minimo cada 12 h durante el proceso de analisis.

12.6.5

Calibracion por estandar externo

Calcular el factor de calibracidon (FC) para cada disolucion de calibracion de
acuerdo a la siguiente ecuacion:

Donde:

m
FC es el factor de Calibracion;
At es el area total entre el intervalo de tiempos de

retencion establecidos, y

m es la masa inyectada en nanogramos.
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12.6.6 Linealidad de la calibracion

Si la desviacion estandar relativa (% DER) del factor de calibracién es menor a
20 % sobre el intervalo de trabajo, la linealidad a través del origen puede
asumirse y el promedio del factor de calibracién puede ser usado en lugar de la
curva de calibracion.

Obtener el reporte de evaluacién del por ciento de la diferencia (% D) de los
factores de calibracidon o de concentracion para cada uno de los compuestos. Si
% D de cada compuesto es menor o igual a 20 %, la calibracion esta vigente.

Si él % DER es mayor a 20 % en el intervalo de trabajo, la linealidad a través
del origen no puede asumirse. Si este es el caso, el analista puede emplear
una ecuacion de regresion lineal que no pase por el origen. La manera mas
facil de hacerlo es por medio de una regresién lineal de la respuesta del
instrumento (area o altura de pico) contra la concentracion del estandar.

La linealidad debe cumplir con un coeficiente de correlacién mayor o igual
0.99.

12.6.7 Verificacion de calibracion

La verificacion de calibracién se lleva a cabo analizando una o mas disoluciones
de la curva de calibracién (normalmente el punto medio de la curva). La
verificacion se complementa midiendo un patrén de combustible.

Si durante la calibracién inicial, la diferencia de la respuesta obtenida esta
dentro del = 15 % de la respuesta, entonces se considera que la calibracién
inicial se mantiene valida y se puede continuar usando la curva de calibracién.
Si la respuesta varia mas del = 15 %, se deben tomar acciones correctivas y
se debe preparar una nueva curva de calibracion.

Verificacion de una calibracion lineal

Esta verificacion involucra el calculo del porcentaje de deriva o el porcentaje de
la diferencia en la respuesta del instrumento entre la calibracion inicial y cada
analisis subsiguiente de la verificacién del estandar de verificacidn. Se pueden
utilizar las siguientes ecuaciones:
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% deriva:@X 100
Ct
Dénde:
C. es la concentracion calculada, y
Ct es la concentracién tedrica.

Cuando la concentracion calculada se determina usando el promedio del factor
de calibracion de la calibracidon inicial y la concentracién tedrica es la
concentracion a la cual se preparo el estandar, el porcentaje de la diferencia se
calcula de la siguiente manera:

-CF
% diferencia= CFE:TF x 100

Dénde:
CF, es el factor de calibracion, y
CF es el factor de calibracién promedio de la calibracidn
inicial.

Esta diferencia debe ser menor o igual al + 15 %.

Analizar un blanco de reactivos después de analizar el estandar de calibracion
intermedio para asegurar que el sistema esta libre de contaminacién. Si el
blanco de reactivos presenta contaminacidén, entonces se debera analizar el
blanco de disolvente para demostrar que la contaminaciéon no es resultado del
arrastre o contaminacion cruzada de los estandares o muestras.

NOTA 9:  La verificacién de la calibracién se realiza con el estandar de
combustible tipo o con una mezcla que simule el combustible y el intervalo de
tiempo de retencion donde se analiza el conjunto de hidrocarburos.

12.7 Calibracion por regresién lineal
Se debe emplear el método de minimos cuadrados ponderados si se utiliza una

calibracion multipuntos con réplicas, por ejemplo: tres para cada cinco puntos
de la curva de calibracion.
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Para todos los demas casos, se debe usar un método de minimos
cuadrados convencional. Cuando se use una regresion de minimos
cuadrados ponderada, deberd usarse el siguiente factor de
ponderacion:

DE es la desviacién estandar de las réplicas de los
resultados de cada concentracion individual de los
estandares de calibracion

La regresién producira los términos de pendiente y de la ordenada al origen de
una ecuacion lineal como la siguiente:

Donde:

12.7.2

y =mx tb
Y es la respuesta del instrumento (drea o altura del
pico);
m es la pendiente de la linea;
X es la concentracién del estandar de calibracién, y
b es la ordenada al origen.

No forzar a que la linea pase por el origen; el valor de la ordenada
al origen se obtendra de los datos de los cinco puntos de la curva
de calibracion. De otra forma, se presentaran los problemas
encontrados con los valores de DER, por ejemplo, la linea de
regresion que pasa por el origen no cumplird con las
especificaciones de control de calidad. En resumen:

e No incluir el cero como un sexto punto de la curva de

calibracion.

e No usar la regresién lineal para extrapolar resultados fuera del

intervalo de calibracion demostrado por el analisis de patrones.
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12.7.3 El calculo de regresidon generara un coeficiente de correlacién (r)
gue es la medida de qué tan bien se ajustan los datos a una linea
de regresion. Un valor de 1,00 indica un ajuste perfecto. Para que
la ecuacién pueda usarse con fines cuantitativos, (r) debe ser
mayor o igual a 0,99.

12.7.4 En el célculo de la concentraciéon de una muestra, utilizando el
método de estandar externo, la ecuacion de regresidn se
modificara para encontrar la concentracién (x) utilizando la
ecuacion siguiente:

(y-b)

m

X:

12.7.5 Cuando se utiliza una linea de regresién ponderada, la ecuacion
de regresidn se expresa como:

1
y =——\mx+b
L (meso)
12.8 Preparacién de blancos
12.8.1 Blanco de reactivos. Utilizar agua grado reactivo y surrogados;

éstos ultimos en una concentracién final de aproximadamente 50
Mg/L, igual que para las muestras y procesar en el sistema de
purga y trampa. Analizar de acuerdo a las condiciones
instrumentales.

Para el caso del analisis de muestras secuenciales que contengan compuestos
gue excedan el intervalo de calibracion, verificar la contaminacion de reactivos;
ésta debe medirse a través del analisis de la prueba de agua y de blancos de
reactivos. El propdsito del andlisis de éstos es determinar los niveles de
contaminacién asociados con el proceso de andlisis de las muestras.

12.8.2 El blanco de almacenamiento consiste en adicionar 5 mL de agua
grado reactivo (la cual se ha mantenido en refrigeracion junto con
las muestras problema) al vial de andlisis. Analizar por Purga y
Trampa, adicionando los surrogados en la misma concentracién
que en las muestras, utilizar la concentracién de acuerdo a la
sensibilidad del espectrometro de masas utilizado y/o a los limites
requeridos. Analizar de la misma forma que el blanco de reactivos.
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El propdsito del blanco de almacenamiento es verificar que las muestras no se
contaminaron durante el almacenamiento previo al analisis.

12.9

12.9.1

12.9.2

12.9.3

Analisis de muestras

Se recomienda realizar un analisis exploratorio en muestras con el
objeto de minimizar la contaminaciéon en el sistema utilizado.

Las muestras deben estar contenidas en los recipientes adecuados
y preservarse de acuerdo a las especificaciones establecidas en la
tabla del Apéndice Normativo A, desde el momento de la toma,
hasta el analisis. Antes de analizarse, todas las muestras deberan
llevarse a temperatura ambiente.

Pesar la muestra, lo mas rapidamente posible, en el contenedor
apropiado. Cerrar y/o extraer para analizar en el equipo de purga
y trampa. Guardar en refrigeracion el remanente de la muestra de
suelo, de acuerdo a las especificaciones de la tabla del Apéndice
Normativo A.

Sin dafar el sello hermético del contenedor de la muestra, agregar la cantidad
necesaria de agua grado reactivo libre de compuestos organicos y surrogados.

En caso de requerir diluciones utilizar las cantidades establecidas en la tabla 3.

TABLA 3. Cantidad de extracto metandlico requerido para el analisis

de altas concentraciones en suelo/sedimento

Intervalo de concentracion Volumen extracto
aproximado metanolico
mg/Kg uL?*
0,5-10 100
1-20 50
5-100 10
25 - 500 100 de una dilucién 1/50°
Nota 10:

1. El volumen de metanol adicionado a los 5 mL de agua que seran

purgados debe mantenerse constante, por lo que se debe afiadir a
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la jeringa de 5 mL el volumen de metanol que sea necesario para
mantener un volumen total de 100 pL de metanol.

2. Diluir una alicuota del extracto de metanol y después tomar 100 pL
para el andlisis.

Calcular el factor de dilucidon apropiado para las concentraciones que excedan a
las establecidas en la tabla 3.

12.10 Revision de los datos

Si la concentracién de cualquier perfil buscado excede el intervalo de
calibracion del instrumento, es necesario volver a analizar la muestra con un
método para concentraciones mayores o realizar una dilucion mayor de la
muestra. Los resultados deben reportarse en mg/kg, base seca.

12.11 Todo el contenido del recipiente de muestreo corresponde a la
muestra, por lo que no se debe eliminar ningun liquido
sobrenadante. Mezclar el contenedor de la muestra por agitacién,
u otro principio mecanico, sin abrir el contenedor. Cuando la
agitacion no es suficiente, mezclar rapidamente el contenido del
vial con una espatula metdlica e inmediatamente resellar el
contenedor.

Si los extractos no son analizados de forma inmediata, deben almacenarse en
la oscuridad, de acuerdo a las especificaciones de la tabla del Apéndice
Normativo A. Agregar una alicuota adecuada del extracto (ver tabla 3) al
volumen requerido de agua libre de compuestos orgdanicos y analizarla.

12.12 Determinacion de la masa seca

Es muy recomendable que en el caso de muestras de alta concentracién no
preservadas, la determinacidon de la base seca se realice después de que el
analista determine que ya no se requerird muestra para analisis a partir del
recipiente. Esto es para minimizar la pérdida de compuestos volatiles y evitar
la contaminacidon del ambiente del laboratorio. No hay tiempo de caducidad
asociada a la determinacidon de la masa seca. Entonces, esta determinacién
puede hacerse en cualquier momento antes del reporte de resultados, siempre
y cuando el vial que contiene la muestra adicional haya permanecido sellado y
adecuadamente almacenado.

Pesar 5 g - 10 g de la muestra a un recipiente (vidrio, aluminio o porcelana) a
peso constante.
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Secar la muestra durante 16 h £ 2 h a 105 °C + 5 °C. Permitir que se enfrie
en un desecador antes de pesar. Calcular el porcentaje de masa seca como
sigue:

g de muestraseca
g de muestra himeda

% de masa seca= X100

ADVERTENCIA: La estufa de secado debe estar dentro de una campana o en
un sitio ventilado. El secado de muestras de desechos peligrosos altamente
contaminados puede provocar una contaminacion significativa al ambiente.

13 CALCULOS

Reportar los resultados de la suma de areas del intervalo establecido de Cs a
Cio0, en mg/kg, todos en base seca.

Anexar la evidencia del analisis instrumental junto con el informe
(cromatogramas).

13.1 Interpretacion de datos

13.1.1 La determinacién cualitativa del perfii de compuestos
determinados por este método estd basado en la comparacién de
los perfiles cromatograficos obtenidos del producto comercial y la
muestra problema y en la delimitacién del intervalo de interés con
la ventana del tiempo de retencidén inicial y final correspondiente a
la mezcla estandar Cs y Cyo.

13.1.2 Los tiempos de retencidon relativos de los componentes de la
muestra deben estar dentro = 0,06 unidades de tiempo de
retencion relativo del componente estandar.

13.2 Analisis cuantitativo

13.2.1 Una vez identificado el intervalo en tiempos de retencion de Cs a
Cio del perfil de compuestos, se efectlia la cuantificacion por la
integracion de la suma de areas de dicho intervalo y se genera el
reporte de cuantificacion (dato crudo), con respecto a la curva de
calibracién vigente.

13.2.2 Cuando la respuesta del DIF como del EM es lineal, es posible
calcular la concentracion del perfil del grupo de compuestos en la
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muestra utilizando los métodos de factor de calibracién, y en caso
de no ser lineal se debe realizar la curva de calibraciéon de acuerdo
a los criterios establecidos en los incisos 12.6.5 Calibracién por
estandar externo y 12.7 Calibracibn por regresion lineal,
dependiendo de cual criterio se cumple para utilizar uno u otro:

D) Calculo para obtener la concentracidon en la muestra de suelo en
base seca (BS) para los dos procedimientos de analisis utilizados
por estandar externo:

a) Analisis de la muestra de suelo:

) _ (AJ 1
Concentracion en suelo BS (mg/kg) =
“\ 100
Dénde:

A es el area (o altura) del pico para el analito en la
muestra, y

FC es el factor de calibraciéon promedio de la calibracion
inicial en area por ug

W, es el peso de la muestra de suelo purgado (kg), y

% ms es el porcentaje de sélidos de la muestra de suelo.

b) Analisis del extracto de suelo:

t

(FC Ws( ;(%msj (1000)

Concentracion en suelo BS (mg/kg) =

Donde:

As es el area (o altura) del pico para el analito en la
muestra;
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FC es el factor de calibraciéon promedio de la calibracion
inicial en area por ug;

Vi es el volumen total del extracto (pL), (usando 10,000
ML o un factor de éste cuando se realicen diluciones);

Vi es el volumen de extracto adicionado (pL) para
purgar;

D es el factor de dilucion al extracto. Si solamente se
realizdé el extracto y una alicuota se adicioné al vial
con agua para su purgado, este factor es uno;

W, es el peso de la muestra de suelo purgado (kg), y

% ms es el porcentaje de sdlidos de la muestra de suelo.

1)) Calculo utilizando la curva de calibracién:

Analisis de la muestra de suelo o extracto:

Si se utiliza la curva de calibracion, la concentracion de la muestra se calcula
del area (y), la pendiente (m) y la ordenada al origen (b), mencionada en el

parrafo 12.7.4.

Una aproximacion a éste calculo se obtiene al desarrollar la regresion lineal
original, utilizando la masa del analito en el volumen del extracto final o del
volumen purgado. Entonces, la concentracion del analito en la muestra puede

calcularse como sigue:

1
Concentracion en suelo BS (mg/kg) =
V %ms 1000
100
Ddénde:
Cex es la masa del analito (en pg) en la muestra que se

Vi

inyectd al equipo;

es el volumen total del extracto en mL. Si se analizé
suelo y no extracto, este factor es 1;
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D es el factor de dilucién del extracto, si la muestra de
suelo o el extracto fueron diluidos antes del analisis.
Si no hubo dilucion del suelo o si solamente se realizé
el extracto, y una alicuota se adiciond al vial con
agua para su purgado, este factor es 1;

Ws es el peso de la muestra purgada o de la muestra
extraida en kg;

V, es el volumen del extracto de la muestra que es
agregado al agua antes del purgado. Si se analizé
suelo y no extracto, este factores 1, y

% ms es el porcentaje de sdlidos de la muestra de suelo.

14 MANEJO DE RESIDUOS

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

14.1 Cada laboratorio debe contemplar, dentro de su Programa de
Control de Calidad, el destino final de los residuos generados
durante la determinacion.

14.2 Almacenamiento. El laboratorio debe contar con areas especiales,

que

tengan sefalamientos adecuados, para almacenar

temporalmente las soluciones contaminadas
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APENDICE NORMATIVO A
TABLA 4. Muestras
Matriz Tledn(;po
de Conservador . Recomendacion
caducida
muestra d

La muestra es introducida
Muestras | en un recipiente vacio,
sOlidas | sellada y mantenida a 4 °C

Las muestras deben
14 dias ser refrigeradas a 4

+ 2 oC °C £+ 2°C

La muestra es introducida

en recipiente vacio, sellada

y refrigerada a 4 °C + 2 °C

durante el transporte al Las muestras deben
laboratorio y luego debera 14 dias ser refrigeradas a 4
almacenarse a °Cx 2°C

temperatura de 4 °C £ 2
°C al momento de Ia
recepcion en el laboratorio

La muestra es introducida
en un recipiente vacio,
sellada y refrigerada
durante su transporte

Las muestras deben
14 dias | ser refrigeradas a 4
°C £ 2 °C

La muestra es
transportada en el nucleo
de muestreo y refrigerada
a temperatura de 4 °C £+ 2
°C hasta que ingresa al
laboratorio, donde la
muestra es refrigerada en
las mismas condiciones

Las muestras deben
14 dias | ser refrigeradas a 4
°C + 2 °C

Si la muestra se
extrae con metanol se
puede aceptar un
14 dias | tiempo adicional de
almacenamiento de
otros 14 dias para
completar el analisis.

La muestra es introducida
en un recipiente que
contiene metanol y
enfriada a 4 °C £ 2 °C
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15 VIGENCIA

La presente norma mexicana entrara en vigor 60 dias naturales después de la
publicacion de su declaratoria de vigencia en el Diario Oficial de la
Federacion.
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