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5.2.1 OBJETIVO

Establecer la metodologia para la determinacién de los plaguicidas organofosforados en aguas superficiales por
cromatografia de gases acoplada al detector selectivo de masas de triple cuadrupolo operado en el modo de

monitoreo de reacciones multiples.

5.2.2ALCANCE

Este método es aplicable para la determinacién de plaguicidas organofosforados (monocrotopos, dimetoato, metil
paration, metil paraoxén y malatién) en extractos liquidos de aguas superficiales de acuerdo con el método de

referencia EPA 525.3 version 1 del 2012.

En el Cuadro 1, 2, 3, 4 y 5 son presentados los resultados obtenidos en la validacién del método:

Cuadro 1. Parametros de validacion del método para la determinacién del monocrotopos.

acoplada al detector selectivo de masas de triple cuadrupolo.

NOMBRE DEL METODO: Determinacion de plaguicidas organofosforados en aguas superficiales por cromatografia de gases

CODIGO DEL PSO: N.A.

FECHA DEL INFORME DE ESTANDARIZACION: 29/11/2017
PARAMETRO VALOR UNIDADES OBSERVACION
LIMITE DE DETECCION 12,88 uglL Corresponde ~al limite  de
cuantificacion.
0,
PRECISION EN TERMINOS DE %CV 13,2 L AL NIVEL DE 10 g/l
38 % AL NIVEL DE 60 pg/L
EXACTITUD EXPRESADO COMO 62 % AL NIVEL DE 10 pgll
% DE ERROR RELATIVO 77 % AL NIVEL DE 60 pg/L
RANGO DE TRABAJO (Lectura Directa) 10-120 Mg/l Sin dilucion de la muestra
Con la mayor dilucién posible o
INTERVALO DE APLICACION DEL METODO 10-120 gL aceptable de 1000.
. . .
RECUPERACION EXPRESADO COMO % 68,4 b Adicionado bajo 10 pg/L
26,7 % Adicionado alto 100 pg/L
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Cuadro 2. Parametros de validacion del método para la determinacion del dimetoato.

NOMBRE DEL METODO: Determinacion de plaguicidas organofosforados en aguas superficiales por cromatografia de gases
acoplada al detector selectivo de masas de triple cuadrupolo.

CODIGO DEL PSO: N.A.

FECHA DEL INFORME DE ESTANDARIZACION: 29/11/2017
PARAMETRO VALOR UNIDADES OBSERVACION
Corresponde al limite de
LIMITE DE DETECCION 12,58 ug/L cuantificacion.
0,
PRECISION EN TERMINOS DE %CV 13,2 L AL NIVEL DE 10 g/l
34 % AL NIVEL DE 60 pg/L
EXACTITUD EXPRESADO COMO -8,3 % AL NIVEL DE 10 pg/L
% DE ERROR RELATIVO -0,1 % AL NIVEL DE 60 pg/L
RANGO DE TRABAJO (Lectura Directa) 10-120 Mg/l Sin dilucion de la muestra
Con la mayor dilucion posible o
INTERVALO DE APLICACION DEL METODO 10-120 ug/L aceptable de 1000.
. — :
RECUPERACION EXPRESADO COMO % 53,3 a Adicionado bajo 10 uglL
29,9 % Adicionado alto 100 pg/L

Cuadro 3. Pardmetros de validacion del método para la determinacion del metil paraoxén.

NOMBRE DEL METODO: Determinacion de plaguicidas organofosforados en aguas superficiales por cromatografia de gases
acoplada al detector selectivo de masas de triple cuadrupolo.

CODIGO DEL PSO: N.A.

FECHA DEL INFORME DE ESTANDARIZACION: 29/11/2017
PARAMETRO VALOR UNIDADES OBSERVACION
Corresponde al limite de
LIMITE DE DETECCION 13,46 ug/L cuantificacion.
0,
PRECISION EN TERMINOS DE %CV 9.5 k AL NIVEL DE 10 pglt
5,6 % AL NIVEL DE 60 pg/L
EXACTITUD EXPRESADO COMO 6.2 % AL NIVEL DE 10 pgll
% DE ERROR RELATIVO 14 % AL NIVEL DE 60 pg/L
RANGO DE TRABAJO (Lectura Directa) 10-120 Mg/l Sin dilucién de la muestra
Con la mayor dilucién posible o
INTERVALO DE APLICACION DEL METODO 10-120 ug/L aceptable de 1000.
. N .
RECUPERACION EXPRESADO COMO % 1038 b Adicionado bajo 10 pg/L
71,3 % Adicionado alto 100 ug/L
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Cuadro 4. Parametros de validacion del método para la determinacién del metil paration.

NOMBRE DEL METODO: Determinacion de plaguicidas organofosforados en aguas superficiales por cromatografia de gases

acoplada al detector selectivo de masas de triple cuadrupolo.

CODIGO DEL PSO: N.A.

, 29/11/2017
FECHA DEL INFORME DE ESTANDARIZACION:
PARAMETRO VALOR UNIDADES ~ |OBSERVACION
Corresponde al limite de
LIMITE DE DETECCION 12,50 ug/L cuantificacion.
0,
PRECISION EN TERMINOS DE %CV 128 L AL NIVEL DE 10 pgl
4.6 % AL NIVEL DE 60 pg/L
EXACTITUD EXPRESADO COMO 82 % AL NIVEL DE 10 pg/l
% DE ERROR RELATIVO -4,4 % AL NIVEL DE 60 pg/L
RANGO DE TRABAJO (Lectura Directa) 10-120 Mg/l Sin dilucion de la muestra
Con la mayor dilucién posible o
INTERVALO DE APLICACION DEL METODO 10 - 120 Hg/L aceptable de 1000.
85,9 % Adicionado bajo 10 ug/L
RECUPERACION EXPRESADO COMO % 75,5 % Adicionado alto 100 pg/L

Cuadro 5. Parametros de validacién del método para la determinacion del malation.

NOMBRE DEL METODO: Determinacién de plaguicidas organofosforados en aguas superficiales por cromatografia de gases

acoplada al detector selectivo de masas de triple cuadrupolo.

CODIGO DEL PSO: N.A.

FECHA DEL INFORME DE ESTANDARIZACION: 29/11/2017
PARAMETRO VALOR UNIDADES OBSERVACION
Corresponde al limite de
LIMITE DE DETECCION 13,18 ug/L cuantificacion.
PRECISION EN TERMINOS DE %CV 12,7 % AL NIVEL DE 10 pg/L
3,9 % AL NIVEL DE 60 pg/L
-3,0 % AL NIVEL DE 10 ug/L

EXACTITUD EXPRESADO COMO

% DE ERROR RELATIVO -2,4 % AL NIVEL DE 60 pg/L
RANGO DE TRABAJO (Lectura Directa) 10-120 Mg/l Sin dilucién de la muestra
Con la mayor dilucién posible o
INTERVALO DE APLICACION DEL METODO 10-120 pg/L aceptable de 1000.
92,2 % Adicionado bajo 10 ug/L
RECUPERACION EXPRESADO COMO % 82,9 % Adicionado alto 100 pg/L
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5.2.3DEFINICIONES
o OPP: Organophosphorous pesticides (plaguicidas organofosforados).
o GC: Gas Chromatography (cromatografia de gases).
o MS: Mass Spectrometry (espectrometria de masas).

o GC-MS/MS: Gas Chromatography- Tandem Mass Spectrometry (cromatografia de
gases-espectrometria de masas en tandem).

e GC-QqQ: Gas Chromatography- triple quadrupole (cromatografia de gases-triple cuadupolo).
e MSD: Mass Selective Detector (detector selectivo de masas).

o SIM: Selected lon Monitoring (monitoreo de ion seleccionado).

o MRM: Multiple Reaction Monitoring (monitoreo de reaccién multiple).

o LDM: Limite de Deteccion del Método.

o CV Coeficiente de Variacion.

o EPA: Environmental Protection Agency (Agencia de Proteccién Ambiental)

e SPE: Solid Phase Extraction (extraccion en fase solida).

e MB: Method Blank (blanco de reactivos o blanco de Método). Agua ultra pura que no

contiene, por adicién deliberada, la presencia de ningin analito o sustancia por
determinar, pero que contiene los mismos solventes, reactivos y se somete al mismo
procedimiento analitico que la muestra.

o LFB: Laboratory Fortified Blank (Blanco fortificado). Es una muestra de agua de reactivo a
la que se ha afiadido una concentracién conocida del analito. Se utiliza para evaluar el
desemperio de laboratorio, y la recuperacion del analito en una matriz en blanco. (El
LFB son los estandares de control de la técnica).

o LFM: Laboratory Fortified Matrix (Matriz fortificada). Es una porcion adicional de una
muestra la que se aflade una cantidad conocida del analito de interés. Se utiliza para
evaluar la recuperacién del analito en una matriz de la muestra.

e LFMD: Laboratory Fortified Matrix Duplicate (duplicado de matriz fortificada). Es el duplicado
de la matriz fortificada (LFM) que se analiza de forma idéntica. Se utiliza en lugar del
duplicado de una muestra para evaluar la precisidn y exactitud cuando la ocurrencia de
un analito es poco frecuente.

5.2.4ASPECTOS DE SEGURIDAD Y SALUD EN EL TRABAJO

Antes de iniciar el andlisis quimico, revisar el Manual de Higiene, Salud Ocupacional y Seguridad en el Laboratorio
y las hojas de seguridad que reposan en las AZ del mueble ubicadas a la entrada; en el area de recepcion de
muestras.

Utilizar los implementos de seguridad, en la preparacion de reactivos. En este método son: bata, pantaldn, zapatos
antideslizantes, gafas de seguridad, media mascara de proteccion con filtro para vapores organicos y guantes de
nitrilo. Utilizar la cabina de extraccion para la preparacion de muestra.

Los residuos producto del analisis en la determinacion de los plaguicidas, se tratan de acuerdo al procedimiento
para disposicion de muestras y residuos de andlisis, Disposicion final de residuos.
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5.2.5EQUIPOS, MATERIALES Y REACTIVOS

Antes de operar los equipos verificar que se encuentran en optimas condiciones siguiendo los instructivos de
manejo de equipos y realizando las verificaciones indicadas al respecto como lo indica el instructivo de cada
equipo. Diligenciar el formato de control diario de manejo del equipo; formato M-S-LC-F007.

5.1 Equipos

o  Cromatdgrafo de gases Agilent serie 7890B acoplado al detector selectivo de masas de triple cuadrupolo
Agilent serie 7000D (véase Figura 1).

e  Automuestreador para liquidos con bandeja para 150 muestras Agilent 7693 (véase Figura 1).

e Balanza analitica de precision de 0,00001 g.

o  Equipo bésico para filtracion al vacio con membrana de 0.45 um (véase Figura 2).

e  Equipo basico para extraccion en fase sélida por medio de los cartuchos con adsorbente de octadecilsilano
(C18) con colector de vacio adaptado a la bomba de vacio (véase Figura 3).

e  Equipo basico para concentrar la muestra mediante la evaporacién de solvente con flujo de corriente de
nitrégeno (véase Figura 4).

e  Cabina de extraccion.

Figura 1. Cromatografo de gases Agilent 7890B acoplado al detector selectivo de masas de tiple cuadrupolo
Agilent 7000D. Muestreador automatico de liquidos ALS, Agilent 7693.
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Figura 3. Equipo para extraccion en fase sélida por medio de los cartuchos con adsorbente de octadecilsilano

(C18) con colector de vacio adaptado a la bomba de vacio.

Figura 4. Equipo para concentrar la muestra mediante la evaporacién de solvente con flujo de corriente de

nitrégeno.
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5.3 Materiales

Balones aforados con tapa esmerilada clase A de 1 mL, cantidad 5.

Balones aforados con tapa esmerilada clase A de 10 mL, cantidad 5.

Balones aforados con tapa esmerilada clase A de 25 mL, cantidad 1.

Balones aforados con tapa esmerilada clase A de 1 L, cantidad 5.

Transferpipeta de 10 a 100 pL.

Transferpipeta de 100 a 1000 pL.

Transferpipeta de 0,5a 5 mL.

Puntas plasticas para micropipetas.

Pipeta graduada de vidrio clase A de 1 mL, cantidad 2.

Pipetas Pasteur de vidrio, cantidad 100 unidades.

Filtros de membrana nylon, tamafio de poro 0,45 pum, diametro 47 mm.

Tubos de evaporacion de solvente de 10 mL, cantidad 10.

Cartuchos de extraccion en fase sdlida de 6 mL, fase estacionaria de octadecilsilano (C18), 1000 mg.
Pipetas Pasteur de vidrio, cantidad 50 unidades.

Viales de 2 mL de cromatografia. Cantidad una caja de 100 unidades.

Viales ambar de 4 mL, cantidad 100.

Viales ambar de 12 mL, cantidad 100.

Vasos de precipitado de 25 mL, cantidad 5.

Frascos de vidrio &mbar de volumen de 1 L con tapas de rosca de politetrafluoroetileno (PTFE).

Reactivos

Monocrotopos, pureza 98,5%.

Dimetoato, pureza 98,0%.

Malation, pureza 99,0%.

Metil paration, pureza 98,5%.

Metil paraoxon, pureza 99,0%.

Acetato de etilo, grado pesticida.

Metanol, grado pesticida.

Diclorometano, grado pesticida.

Acido sulfrico, 95-97%.

Nitrégeno grado 5,0, (99,999%).

Helio grado 5,0, (99,999%).

Agua Tipo I.

Agua superficial.

Acido ascorbico-L, grado reactivo.

Acido etilendiaminotetraacético (EDTA) sal trisdica, grado reactivo.
Citrato de potasio dihidrogenado, grado reactivo.
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5.4.1Preparacion de soluciones estandar

Las soluciones estandar stock se preparan en una concentracion de 100 mg/L a partir de los patrones de referencia
certificados de cada plaguicida de la marca Dr. Ehrenstorfer o un fabricante certificado. El procedimiento a seguir
es el siguiente: pesar individualmente aproximadamente 0.00100 g de los analitos (monocrotopos, dimetoato, metil
paration, metil paraoxdn y malatién) en una balanza con precisién de 5 cifras decimales. Se disuelven en 5 mL de
acetato de etilo y se afora en un balén de 10 mL con el mismo solvente. De esta forma se obtienen cinco soluciones
de los estandares individuales en una concentracién aproximada de 100 mg/L. La solucién estandar stock, se
almacena en viales ambar a una temperatura < 4 °C y deben ser reemplazadas cada afio o si los analisis indican
un problema.

Luego, de cada solucion de estandar se toma una alicuota de 100 pL, se adiciona a un balon de 25 mL y se afora
con acetato de etilo. Esta solucién stock corresponde a la mezcla de todos los analitos en una concentracion de
500 pg/L. Registrar las soluciones estandar en el libro de registro de patrones y reactivos preparados, disponible
en el area de preparacion de muestras.

5.4.2 Preparacion estandares para la curva de calibracion

Los estandares de calibracion se preparan en seis niveles de concentracion diferentes los cuales contienen todos
los analitos. La curva de calibracion es preparada en el extracto del blanco de la matriz, a partir de diluciones
sucesivas de la solucion stock con la mezcla de los plaguicidas organofosforados en una concentracion de 500
Mg/L. El extracto final es aforado a un volumen final de 1 mL con acetato de etilo. Este tipo de calibracién requiere
aplicar el método de extraccion previamente a 1 L de matriz blanco para obtener el extracto concentrado y doparlo
con una concentracion conocida de la solucion estandar con la mezcla de los analitos. Se debe aplicar este
procedimiento para cada uno de los niveles de la curva. En la Tabla 1 se muestran los valores de las
concentraciones preparadas para los niveles de la curva de calibracién de los OPP.

Tabla 1. Concentracion de los OPP en las soluciones estandar de la curva de calibracion.

Nivel de Concentracion (ug/L) de | Volumen (pL) de
concentracion la solucidn de calibracién | la solucién stock
1 10 20
2 30 60
3 50 100
4 75 150
5 100 200
6 120 240
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5.4.3 Preparacion de estandares de control

Los estandares de control deben ser analizados el inicio de cada lote de muestras. Prepare un minimo de dos
estandares de control (Eb, estandar bajo y Ea, estandar alto) en el extracto del blanco de matriz a partir de
diluciones de la solucion stock que contenga la mezcla de los plaguicidas organofosforados. En la Tabla 2 se
presentan las concentraciones y los valores de las alicuotas para la preparacion de los estandares de control.

Tabla 2. Preparacién de estandares de control.

Estandar | Concentracion final | Volumen (uL) mix de OPP, Volumen final (mL)
de control | (pg/L) del estandar Concentracion, 500 pg/L en extracto

Eb 10 20 1

Ea 60 120 1

5.4.4LIMITACIONES E INTERFERENCIAS

Las interferencias del método pueden originarse por contaminacion de los solventes, reactivos (incluyendo el agua
tipo 1), limpieza de elementos de vidrieria y otros equipos utilizados en el procesamiento de la muestra que pueden
producir sefiales o linea base elevada en los cronogramas. Se debe demostrar rutinariamente que todos los
solventes, reactivos, elementos de laboratorios y equipos se encuentran libres de interferencias mediante el
andlisis de blancos de laboratorio sometidos a las mismas condiciones de analisis de las muestras.

Las interferencias de la matriz pueden ser causadas por contaminantes que se extraen conjuntamente de la
muestra. Las interferencias de la matriz pueden variar considerablemente de una fuente a otra, dependiendo de la
naturaleza de la muestra de agua. Las muestras de agua con un alto contenido de carbono organico total (COT)
pueden tener linea base elevada o picos interferentes. Los componentes de la matriz pueden interferir
directamente produciendo una sefial en o cerca del tiempo de retencién esperado del analito. También pueden
aumentar la sefial de los analitos del método.

Los ftalatos constituyen una fuente de contaminacién potencial que puede interferir en el analisis cuando es usado
material de plastico para el muestreo, almacenamiento de la muestra o productos quimicos como los cartuchos de
extraccion en fase sélida. Se debe tomar precaucion con el fin de minimizar la contaminacion en el analisis.

Una interferencia cromatogréfica puede ser generada cuando se presenta contaminacién por carry-over. Este
problema es posible que se presente en el cromatdgrafo cuando se analiza una muestra con concentracion muy
alta de los analitos en secuencia con una muestra de concentracion baja o relativamente limpia, provocando una
mayor respuesta debido a la contaminacién cruzada. Para evitar este problema, la jeringa se lava entre cada
inyeccion varias veces con solventes como acetato de etilo y metanol. Ademas, se inyecta un blanco de solvente
(acetato de etilo) entre la inyeccién de muestras para garantizar que no ocurra contaminacién. En algunas
ocasiones se requiere la limpieza cuidadosa de la jeringa y el puerto de inyeccion.
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5.4.5CONTROL Y ASEGURAMIENTO DE LA CALIDAD

Utilizar el material de vidrio al cual se le ha realizo el control de calidad.
Efectuar el analisis dentro del tiempo estipulado, asegurando la confiabilidad del resultado.

La curva de calibracion debe analizarse por cada dia de trabajo. Verifique que la curva de calibracién cumpla
con un coeficiente de determinacion, R2=0,99 de la regresion lineal.

Las practicas de control de calidad se consideran parte integrante de cada método, para este método se incluye
la Tabla 3.

Tabla 3. Control de calidad método.
Blanco del Blanco Matriz Fortificada Duplicado Matriz
Método fortificado en en Laboratorio Fortificada en
(MB) Laboratorio (LFM) Laboratorio (LFMD)
(LFB)
X X X X

Tomado del EPA Method 525.3.

Tener en cuenta los siguientes aspectos a la hora de reportar los analisis:

Blanco del Método (MB): incluya al menos un blanco diario por cada cada lote de muestras o por cada 20 o
menos muestras. Si cualquier medicion de MB es igual o superior al limite de deteccién, tome las medidas
correctivas. Esto puede incluir el re-analisis del lote de muestras. Si el MB detecta un pico dentro de la
ventana del tiempo de retencion de cualquier analito, identifique la fuente de contaminacion y elimine la
interferencia antes de procesar las muestras.

Las directrices para calificar los resultados de las muestras con respecto a la calidad del blanco del reactivo son

las siguientes:

Si el blanco del reactivo es menor o igual a 1/3 del LDM no requiere calificacion.

Si el blanco del reactivo es mayor que el LDM y los resultados de la muestra son mayores que el LDM,
calificar los resultados para indicar que el analito fue detectado en el blanco del reactivo.

Si el blanco del reactivo es mayor que el LDM, requiere una accidn correctiva y calificacion adicionales, como
volver a analizar el lote de la muestras.

Incluir al menos un blanco fortificado (LFB) por cada lote de muestras o por cada 20 o menos muestras.
|dealmente, variar las concentraciones del blanco fortificado para cubrir el rango desde el punto medio a la
parte inferior de la curva de calibracion, incluyendo el limite. El LFB son los estandares de control de la
técnica. Calcular el porcentaje de recuperacion, graficos de control y determinar los limites de control. Los
gréficos de control pueden ser Utiles para identificar posibles problemas. Se debe asegurar que el blanco
fortificado (LFB) cumpla con los criterios de rendimiento del método cuando se especifican tales criterios.
Establecer las acciones correctivas que deben tomarse si el LFB no cumple con los criterios de aceptacion.
La recuperacion debe estar entre el 70-130%.

Incluir una matriz fortificada (LFM) por cada cada lote de muestras o por cada 20 o menos muestras.
Afiadir una concentracion que sea al menos 10 veces inferior o igual al punto medio de la curva de calibracién.
Para preparar la LFM afiada una concentracién conocida de analito (idealmente de una segunda fuente) a
una muestra de rutina seleccionada al azar, sin aumentar su volumen en mas del 5%. Lo ideal seria que la
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nueva concentracion este en o por debajo del punto medio de la curva de calibracion, si es necesario, diluya
la muestra para que la medicion este dentro de la curva de calibracién.

Calcular el porcentaje de recuperacion el error relativo porcentual, determine los limites de control en
diferentes concentraciones. Aseglrese que se cumplen los criterios de desempefio del método. Si los
resultados de la LFM estan fuera del control, tome las medidas correctivas para rectificar el efecto de la
matriz, vuelva a preparar el fortificado y verifique que el material este limpio y libre de contaminacién. La
recuperacion debe estar entre 70 y 130%.

e Incluir como minimo un duplicado de matriz fortificada (LFMD) o un duplicado de una muestra por cada cada
lote de muestras o por cada 20 0 menos muestras; si un analito rara vez se detecta en un tipo de matriz,
utilice un duplicado de la matriz fortificada (LFM). El coeficiente de variacion entre los valores encontrados
enlaLFMYy el duplicado LFMD debe ser < 30%. Es posible encontrar una mayor variabilidad cuando la matriz
tiene concentraciones de los analitos dos veces mayor al LMD, en este caso, el coeficiente de variacion
puede ser < 50%. Si el duplicado de la matriz fortificada esta fuera de control, tome las medidas correctivas
necesarias para rectificar el efecto de la matriz, vuelva a preparar y vuelva a analizar la muestra. Tome las
medidas correctivas adicionales, segin sea necesario.

e Los estandares de control bajo y alto, deben ser corridos al inicio del lote de analisis, después de cada 10
muestras y al final del lote de muestras. La concentracion calculada para cada analito en el rango lineal del
nivel medio al alto debe estar dentro del £ 30% del valor verdadero. La concentracion calculada para el nivel
de calibracion mas bajo para cada analito debe estar entre el £ 50% del valor verdadero. Si no se cumple
con este criterio, entonces los resultados para el analito en cuestion deben invalidarse y una accion correctiva
debera ser tomada. Diligencie la carta de control colocando las iniciales del analista y la fecha de anélisis,
grafique el valor promedio diario de la concentracién de los estandares de control. Cuando los resultados se
encuentren entre el limite de alarma y control, revise todo el procedimiento para determinar que ocurre. Si
cualquier dato cae fuera de los limites de control debe ser reexaminado y si es necesario, se debe repetir el
analisis de todo el grupo de muestras, no realice mas analisis hasta verificar que sucede; comuniquele la
anomalia al lider de Fisico —Quimica, revise e inicie nuevamente la marcha analitica cuando el lider lo
autorice.

5.4.6 DESARROLLO
8.1 Principio del método

La cromatografia de gases (GC) es una técnica de separacion en la que los componentes de una mezcla se
reparten entre dos fases: una fase estacionaria, con una grande area superficial y, una fase movil, que es un gas
inerte. En esta técnica la muestra se vaporiza y es transportada por la fase mévil conocida como gas de arrastre
(usualmente helio, hidrégeno o nitrégeno) a través de la columna que contiene la fase estacionaria. Los
componentes de la mezcla o analitos son separados con base en sus presiones de vapor relativas y su afinidad
por la fase estacionaria y posteriormente llegan al detector, la respuesta es mostrada en el monitor.
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La espectrometria de masas (MS) es una técnica que permite estudiar las masas de atomos, moléculas o
fragmentos de moléculas. El analisis por espectrometria de masas permite obtener espectros de masas, en el que
las moléculas gaseosas se ionizan, los iones se aceleran en un campo eléctrico y posteriormente se separan
segun su relacién masa/carga (m/z). En el caso en que las cargas sean igual a +1, la relacion m/z correspondera
numéricamente a la masa molecular, 0 masa de los fragmentos.

La cromatografia de gases acoplada a la espectrometria de masas (GC/MS, gas chromatography coupled mass
spectrometry, por sus siglas en inglés) constituye una de las técnicas de mayor interés para el analisis de mezclas
complejas por su capacidad de separar, identificar y cuantificar los analitos. Para que una sustancia pueda ser
analizada por GC/MS debe ser suficientemente volatil y térmicamente estable.

Un espectrometro de masas unido al cromatégrafo de gases es conocido como detector de masas o detector
selectivo de masas (MSD, Mass Selective Detector, por sus siglas en inglés). La espectrometria de masas se basa
en el analisis iones que se mueven a través de vacio. En GC-MSD, generalmente la ionizacion de la muestra
ocurre en la camara de ionizacion o fuente de iones mediante la técnica clasica de ionizacidn electronica o impacto
de electrones (El, electron ionization or electron impact), también puede ser utilizado la ionizacion quimica (Cl,
chemical ionization).

En la El un haz de electrones producido por un filamento de tungsteno cargado con alta energia bombardea a las
moléculas retirando un electrén de la molécula en fase vapor generando pérdida de la neutralidad. De esta forma,
son producidos iones positivos, iones negativos y especies neutras. Los iones positivos se dirigen al analizador
por repulsién electrostatica, los deméas son expulsados a través del sistema de vacio. Los iones positivos se
analizan por un analizador de masa que controla el movimiento de los iones a medida que viajan al detector para
convertirse en sefiales reales. En la El los electrones tienen tanta energia (70ev) que se producen muchos iones
fragmento, producto de la energia excesiva que hace que la molécula se fragmente.

Uno de los analizadores de masas mas usados en el acople GC-MSD es el analizador cuadrupolar, un analizador
de barrido conocido como cuadrupolo o filtro de masas. Un cuadrupolo esta formado por cuatro barras sélidas
paralelas en la direccion de un haz de iones. Un voltaje de corriente continua e una radiofrecuencia son aplicados
a las barras, generando un campo electrostatico oscilante en la regién entre las barras.

Dependiendo de la razon entre la amplitud de la radiofrecuencia y el voltaje de la corriente continua, los iones
adquieren una oscilacién en ese campo electrostatico. De esta forma los iones son separados en relacion con la
estabilidad de sus trayectorias en el campo eléctrico formado. Las trayectorias seran dependientes del campo
eléctrico producido de modo que apenas los iones de una particular relacién m/z tendrén una trayectoria estable
e llegaran al detector. Los demas valores de m/z tendran trayectorias inestables y podrian colisionar o escapar de
la regién central del cuadrupolo, no llegando al detector. Debido a este proceso, es comun decir que el analizador
de masas cuadrupolar es un filtro de masas.

Una de las caracteristicas mas interesantes del MSD es su capacidad para funcionar como un detector universal,
selectivo o especifico. En la actualidad, la utilizacion de mas de un analizador en una configuracién
multidimensional lo transforma en un detector especifico, esta configuracion también es conocida como tandem
(MS/MS). Para realizar un anélisis de masas en tdndem en el espacio, es necesario tener multiples analizadores
conectados en serie. Uno de las configuraciones mas comunes de espectrémetros de masas en tdndem es el triple
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cuadrupolo (QQQ o QgQ). Los componentes basicos del QqQ-MS consisten en una fuente de ionizacién, un
cuadrupolo (Q1), una camara de colisiones (Q2), un segundo cuadrupolo (Q3) y un detector.

Uno de los modos de analisis mas utilizado en el QqQ es el monitoreo de reaccién multiple (MRM, Multiple Reaction
Monitoring). En este modo de adquisicion, la fuente de ionizacion produce los iones, el Q1 es el primer filtro de
masas que permite la seleccionar el ion de interés, llamados de iones precursores (también conocidos como iones
padre). En la camara o celda de colisiones (Q2) ocurre la fragmentacion del ion precursor. Un gas de colision
como el nitrdgeno es introducido produciendo la fragmentacién del ion precursor seleccionado generando los iones
producto (conocidos como iones hijo). El Q3, actua como un segundo cuadrupolo filtrando el paso de los iones
productos seleccionado para permitir que lleguen al detector. Note que es poco probable que haya otro compuesto
con las mismas transiciones de ion producto e ion precursor que las del analito. El QqQ-MS permite analizar
especificamente los iones de interés, eliminando interferencias y disminuyendo el ruido en la medicién. De esta
forma se obtiene mejor sensibilidad y selectividad.

8.2 Tomay preservacion de muestras

e Las muestras deben ser colectadas usando botellas de vidrio &mbar de 1 L de capacidad con tapas de rosca
de politetrafluoroetileno (PTFE). Los botellas de vidrio ambar pueden ser sustituidas por frascos
transparentes con tapas de rosca revestidas con PTFE si las botellas de muestra se envuelven con papel de
aluminio, se almacenan en cajas 0 de otra manera son protegidas de la luz durante el transporte y
almacenamiento de la muestra.

e  Esindispensable no utilizar materiales plasticos en el equipo de muestreo incluyendo mangueras, frascos
plasticos, protectores internos de las tapas de los frascos, entre otros, los cuales contienen compuestos
derivados de los ftalatos que pueden interferir en la deteccién de los analitos por el método cromatografico.

e  (Cada botella debe contener los reactivos de preservacion de la muestra, como sélidos secos antes del envio
ala salida de campo o antes de la coleccidn de la muestra. Los preservantes utilizados son: acido ascérbico-
L, 0,10 g (0,10 g/L reduce el cloro residual), acido etilendiaminotetraacético (EDTA) sal trisodica, 0,35 g (0,35
g/L inhibe la hidrélisis catalizada por metales) y citrato de potasio dihidrogenado, 9,4 g (9,4 g/L, la muestra
debe ser tamponada a pH 3,8 para inhibir la degradacién microbiana de los analitos y reducir la hidrélisis
alcalina de algunos analitos del método).

o  Ubique la margen del rio donde se encuentran los cultivos. Destape la botella y tome la muestra directamente
en el cuerpo de agua en contracorriente, sin dejar rebosar la botella. Tener cuidado de no eliminar los
reactivos para preservar las muestras. Las muestras no necesitan ser colectadas con espacio libre en el
cuello de la botella.

o Después de colectar la muestra, tape firmemente la botella y homogenice manualmente el contenido
invirtiéndola varias veces hasta que se disuelvan los preservantes.

e  Coloque las botellas dentro de la nevera separando las botellas de vidrio entre si para evitar rotura de las
mismas. Colocar hielo suficiente para refrigerar. No exceder una temperatura de 10°C durante las primeras
48 horas después de la toma de la muestra.

o  Almacene las muestras en el laboratorio a una temperatura menor de 4°C, pero sin congelar.

o Las muestras deben ser extraidas y analizadas lo mas pronto posible dentro de un plazo de 14 dias. Filtrar
las muestras unicamente en el momento de realizar el analisis.

e Los extractos deben ser almacenados a una temperatura < -5°C 0 menos, protegido de luz y analizados
dentro de 28 dias después de la extraccion.
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8.3 Limpieza de vidrieria y material de campo

Remitase al instructivo relacionado del Lavado material de vidrio. La vidrieria debe ser lavada usando jabon libre
de fosforo. Utilice la vidrieria a la que se le haya efectuado control de calidad y reserve esta vidrieria Unicamente
para las determinaciones de cromatografia de gases.

8.4 Ejecucion de la técnica

8.41 Acondicionamiento del Equipo

Realizar la comprobacion del estado del equipo. Remitase al instructivo de manejo del cromatografo de gases
acoplado al detector selectivo de masas de triple cuadrupolo Agilent GC 7890B/QqQ 7000D. Realizar la prueba
de presencia de aire y agua (check air and water). Seguir el procedimiento que se encuentra en la Seccion 8.2 y
8.3 del Instructivo de manejo del equipo.

Calibrar el equipo a través del autotune y check tune. El espectrometro de masas del GC-QqQ de ser calibrado a
través del High Sensitivity Autotune con perfluorotributilamina (PFTBA). Masas utilizadas en la calibracion m/z
69.00, m/z 219.00, m/z 264.00, m/z 414.00 y m/z 502.00. Asegurese de haber comprendido las indicaciones que
se dan en el instructivo para el manejo adecuado del equipo.

8.4.1.1 Verificar que los frascos de lavado del carrusel en la torre de inyeccion estén llenos con metanol y acetato
de etilo.

8.41.2 Condiciones instrumentales del GC-QqQ Agilent 7890B/7000D

El método para el analisis de OPP se encuentra en la direccion
D:\MassHunte\GCMS\1\methods\Validacion\Metodo plaguicidas DB-5.m, guardados con el nombre de Metodo
plaguicidas DB-5. A continuacién son presentados los parametros del método cromatogréfico y espectrométrico.

o  Parametros del cromatografo de gases

Sample Inlet: GC
Injection Source: GCALS
Injection Location: Front
Mass Spectrometer: Enabled

Columna analitica

Tipo (5%-fenilo)-polidimetilsiloxano, DB-5MS
Longitud 30m

Diametro de la columna 0.25mm

Espesura del filme 0.5 um

Gas de arrastre Helio 5.0 (99,9995 %)
Gas de colision Nitrégeno 5.0 (99,9995%)
GC

GC Summary

Run Time 32 min

Post Run Time 5 min

Oven

Temperature

Setpoint On
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(Initial) 100 °C

Hold Time 1 min

Post Run 300 °C

Program

#1 Rate 30 °C/min

#1 Value 180 °C

#1 Hold Time 2min

#2 Rate 3 °C/min

#2 Value 220 °C

#2 Hold Time 0 min

#3 Rate 20 °C/min

#3 Value 280 °C

#3 Hold Time 10 min

Equilibration Time 1 min

Max Temperature 325°C

Maximum Temperature Override  Disabled

Slow Fan Disabled

Collision Cell/Backflush

Pressure

Setpoint Off

(Initial) 10 psi

Post Run 0 psi

He Quench Gas On 2.25 mL/min

N2 Collision Gas On 1.5 mL/min

ALS

Front Injector

Syringe Size 10 pL

Injection Volume 2L

Solvent A Washes (Prelnj) 1

Solvent A Washes (Postlnj) 5

Solvent A Volume 8 uL

Solvent B Washes (Prelnj) 1

Solvent B Washes (Postlnj) 5

Solvent B Volume 8 L

Sample Washes 2

Sample Wash Volume 2L

Sample Pumps 4

Dwell Time (Prelnj) 0 min

Dwell Time (Postinj) 0 min

Solvent Wash Draw Speed 300 pL/min

Solvent Wash Dispense Speed 3000 pL/min

Sample Wash Draw Speed 300 pL/min

Sample Wash Dispense Speed 3000 uL/min
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Injection Dispense Speed 6000 uL/min
Viscosity Delay 3 sec
Sample Depth Disabled
Injection Type Standard
L1 Airgap 0.2 uL
Solvent Wash Mode A B
Sample Overlap
Mode Sample overlap is not enabled
ALS Errors Pause for user interaction
Front SS Inlet He
Mode Pulsed Splitless
Heater On 280°C
Pressure On 8.8087 psi
Total Flow On 54 mL/min
Septum Purge Flow On 3 mL/min
Septum Purge Flow Mode Switched
Gas Saver On 15 mL/min After 3 min
Injection Pulse Pressure 25 psi Until 0.5 min
Purge Flow to Split Vent 50 mL/min at 1 min
Liner sin division de flujo, 4mm D.I.
Thermal Aux 2 (MSD Transfer Line)
Temperature
Setpoint On
(Initial) 300 °C
Post Run 0°C
Column
Column #1
Flow
Setpoint On
(Initial) 1 mL/min
Post Run 1.2 mL/min
Column lock Unlocked
In Front SS Inlet He
Out MSD
(Initial) 70°C
Pressure 8.8087 psi
Flow 1 mL/min
Average Velocity 36.796 cm/sec
Holdup Time 1.3588 min
o  Parametros del espectrometro de masas
Run Time
Solvent Delay (min) 7
Time Filter On
Time (min) 0

Peak Width (sec) 0.8
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Source Parameters
lon Source El
Source Temperature (°C) 230
Quadrupoles Temperature (°C) 150 (Q1 and Q3)
Electon Energy Mode Use Tune Setting
Electron Energy (eV) 70
Detector Setting Use Gain Factor

Para todos los plaguicidas fueron seleccionadas dos transiciones MRM, una para cuantificar (Q,
Quantifier) y la otra para confirmar (q, qualifier). Los tiempos de retencion, iones precursores, iones
productos, tipo de transicidn y energias de colisién son mostradas en la Tabla 4. La confirmacion de la
identidad del pico en la muestra se realiza por comparacién del tiempo de retencién y la relacion Q/q entre
la intensidad del pico de la transicién de cuantificacion (Q) y la transicién de confirmacion (q) para cada
analito en relacién con la de la solucidn del patrén certificado. Para el analisis de datos los software Agilent
MassHunter Qualitative Analysis, version B.07.00 y Quantitative Analysis for QQQ, version B.07.01
SP2/Build 7.1.524.2 son utilizados.

Tabla 4. Método de adquisicién por cromatografia de gases acoplada a espectrometria de masas con
analizador de triple cuadrupolo (GC-QqQ) operado en el modo de monitoreo de reacciones mdltiples
(MRM) con columna capilar DB-5MS, 30m x 0.25 mm x 0.5 pm.

tr tr Segmento lon lon Tipo de Energia de
(min) (min) Compuesto precursor producto transicién colision
(m/z) (m/z) (Qq) (eV)
127 109 Q 10
10,5 10,0-13,0 Monocrotopos
127 95 q 20
) 125 47,2 Q 10
11,8 10,0-13,0 Dimetoato
125 79 q 10
) , 2299 106,1 Q 20
13,6 13,0-14,4 Metil paraox6n
2299 200,1 q 10
) . 263 109 Q 15
15,7 14,4-16,4 Metil paration
124,8 79 q 10
127 99,1 10
17,3 16,4-20,0 Malation a
173 99,1 q 20

Q: quantifier, ion de cuantificacién q: qualifier, ion de confirmacion

Calibracion

Saque los estandares mixtos del congelador y permita que se aclimaten. Los estandares de calibracién deben ser
preparados en extractos de blanco de matriz obtenidos a través del procedimiento descrito en la Seccion 8.4.3. Se
debe disponer de una cantidad suficiente de muestra de agua superficial para realizar la extraccién del blanco de
matriz para los seis niveles de la curva de calibracion, asi como para los estandares de control bajo y alto.

8.4.2 Procedimiento para la preparacién de muestra
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8.4.2.1 Solicite las muestras mediante el formato de solicitud de muestras para analisis, codigo M-S-LC-F015.
Para dar inicio al proceso de extraccion deje acondicionar la muestra a temperatura ambiente durante 30
minutos.

8.4.2.2 Antes de comenzar el proceso de extraccion, verificar que el pH de la muestra sea pH < 4 con una tira de
papel indicador de pH universal. Si el pH es aceptable, proceda con el anélisis. Sino, ajuste el pH con 0,1 mL
de &cido sulfarico.

8.4.2.3 La muestra debe ser filtrada a través de una membrana de 0,45 um con el equipo de filtracién al vacio
como se presenta en la Figura 2, para evitar que se tapone el cartucho.

8.4.2.4 Tome la muestra previamente filtrada y realice la medicidn del volumen en una probeta o balén aforado
de 1L de capacidad.

8.4.2.5 Acondicionamiento del cartucho

e Lamuestra se somete al proceso de extraccion en fase sélida como se presenta en la Figura 3.

e  Primero se realiza el lavado del adsorbente octadecilsilano (C18) contenido en el cartucho. Se debe colocar
la llave de paso al manifold y se adapta encima de esta el cartucho de C18. Con la llave cerrada en posicidn
horizontal se enciende la bomba para accionar el vacio (la bomba debe estar conectada a la camara de
vacio).

e  Se adicionan lentamente 5 mL de acetato de etilo al cartucho esperando que pase por el adsorbente durante
1 minuto, se abre lentamente la llave (en posicién vertical) para que pase el solvente a una velocidad de 5
mL/min.

o  Después, se realiza el acondicionamiento del cartucho adicionando 10 mL de metanol, permita que el
solvente remoje el adsorbente durante 1 min. Luego abra la llave para que pase el resto de metanol. Se debe
dejar una cantidad aproximada de 500 L sobre el adsorbente para evitar que se seque el cartucho.

e  En seguida, adicione 10 mL de agua tipo | sin dejar secar el cartucho, de lo contrario debe repetir el
procedimiento desde la adicién de metanol. Cierre la llave de paso y apague la bomba de vacio. Tener en
cuenta que se debe utilizar un recipiente dentro de la camara de vacio para colectar los solventes y luego
depositarlos en el frasco de residuos.

8.4.2.6 Adicion de la muestra

e  Adicione 5 mL de agua tipo | al cartucho. Luego, adapte la tuberia de teflon en la parte superior del cartucho.
Inserte el otro extremo de la manguera en el frasco de la muestra a extraer permitiendo que este extremo
llegue hasta el fondo del recipiente.

e Encienda la bomba para accionar el vacio y deje que pase toda la muestra a través del cartucho a una
velocidad aproximada de 10 mL/min. Se debe mantener la bomba de vacio a una presion cerca de 15
pulgadas de mercurio. Recuerde utilizar un recipiente dentro de la camara de vacio para colectar el agua que
pasa a través del cartucho y luego depositarla en el frasco de residuos.

o Alfinalizar el paso de la muestra, sin dejar secar el cartucho, purgue el frasco de la muestra con 20 mL de
agua tipo | permitiendo lavar la tuberia de teflon que estuvo sumergida en la muestra y deje que pase a través
del cartucho. Retire la tuberia de teflén de la muestra y del cartucho.

o  Deje secar el adsorbente aplicando vacio durante unos 1 hora o el tiempo que requiera para eliminar el agua
contenida dentro del cartucho. Pase corriente de N2 durante 20 min por el cartucho para ayudar a secar el
adsorbente. El secado excesivo puede causar pérdidas debido a la volatilidad del analito. Por otro lado, el
secado insuficiente puede dejar una cantidad excesiva de agua atrapada en el cartucho y provocar
recuperaciones deficientes.
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8.4.2.7 Elucion de los analitos

o  Elcartucho con los analitos retenidos en el adsorbente debe estar libre de agua. Inserte un tubo colector con
10 mL de capacidad en la camara de vacio para recoger el extracto con los analitos.

o  Adicione 5 mL de acetato de etilo al cartucho y eluya por gravedad. Permita que el adsorbente se remoje por
un minuto con el solvente. Deje eluir el remanente del solvente en el cartucho por gravedad.

e Repita este paso con 5 mL de diclorometano.

8.4.2.8 Concentracion del extracto

Luego evapore el extracto obtenido por extraccién en fase sélida utilizando corriente de N, en el equipo evaporador
como se muestra en la Figura 4, hasta reducir a un volumen alrededor de 0,7mL. Transfiera el extracto a un
balén aforado, lave el tubo colector con pequefias cantidades de acetato de etilo y afore hasta la marca de 1
mL. Transfiera la muestra cuantitativamente con una pipeta Pasteur a un vial de 2 mL para cromatografia.
Almacenar los extractos a una temperatura < -5 °C hasta anélisis.

8.4.2.9 Inyecte en el GC-QqQ a través de la inyeccion automadica de acuerdo con la secuencia de analisis y el
Método de Plaguicidas DB-5.

8.4.3Procedimiento para la programacion de la secuencia de analisis en | GC-QqQ

8.4.3.1 Crear la secuencia de analisis en la carpeta ubicada en D:\MassHunter\GCMS\1\sequence\*Nombre de
la secuencia. Seguir el siguiente formato para el nombre: Afo_Mes_dia_nombre del lote. Véase el
procedimiento para la creacion dela secuencia en la Seccion 8.8 del instructivo de manejo del equipo.

8432 Crear una carpeta para guardar los datos (data path) en la  direccién
D:\MassHunte\GCMS\1\data\2017\*Seleccionar mes correspondiente\*Afio_mes_dia_nombre del lote.

8.4.3.3 Para el andlisis se debe leer inicialmente un blanco de solvente, estandares de control (Blancos

fortificados) bajo y alto, posteriormente continle con el lote de muestras, por cada 20 muestras 0 menos se

debe inyectar una matriz fortificada y su duplicado para evaluar la recuperacién o un duplicado 1 de las

muestras. Para cada lote de anélisis debe ser programada la secuencia en el siguiente orden.

Blanco de solvente, acetato de etilo.

Estandar bajo (Eb).

Estandar alto (Ea).

Blanco de solvente, acetato de etilo.

Estandares de calibracion (seis niveles en orden de concentracion ascendente).

Blanco de solvente, acetato de etilo.

Blanco del método (MB).

Blanco de solvente, acetato de etilo.

Muestras.

Blanco de solvente, acetato de etilo.

Matriz fortificada en Laboratorio (LFM).

Duplicado de matriz fortificada en Laboratorio (LFMD).

Blanco de solvente, acetato de etilo.

Re-inyectar Estandar bajo o estandar alto.

Blanco de solvente, acetato de etilo.

8.4.3.4 Verificar la posicion correcta de los viales en la bandeja del automuestreador.

8.4.3.5 Someter el lote para inyeccion. Espere hasta que se realice la primera inyeccidn para asegurarse que no
hay problemas para inicial la secuencia de analisis.

@y N o~ e d2
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8.4.3.6 Una vez finalizada la marcha analitica, registre los valores de los controles analiticos en las cartas de
control, y diligencie el formato recepcion de muestras y control de analisis M-S-LC-F002, deposite los residuos en
la caneca correspondiente, solicite el lavado de material, diligenciando el formato de solicitud M-S-LC-F003.

8.5 Calculos y resultados

La identificacion del analito ocurre cuando un pico del extracto de la muestra inyectada esta dentro de la ventana
de tr del compuesto de interés. La confirmacion de la identidad del pico en la muestra esta dada por la comparacion
de la relacion Q/q entre las intensidades de las areas de la transicion de cuantificacion (Q) y la transicién de
confirmacion (q) del analito en la muestra con la del estandar de calibracién preparado en matriz, medidas bajo las
mismas condiciones. Los margenes de tolerancia utilizados como criterio de aceptacidn para la confirmacion del
analito se presentan en la Tabla 5.

Tabla 5. Tolerancias permitidas de las intensidades relativas de los iones para la confirmacién de la
identidad del analito por espectrometria de masas en tandem.

Intensidad relativa GC-MS», GC-MS/MS, GC-QqQ
(% del pico de cuantificacion)
> 50% 1 20%
> 20 - 50% + 25%
>10 - 20% + 30%
<10% + 50%

La cuantificacion es realizada mediante el calculo de la concentracion del analito utilizando el método de
calibracion externa. La concentracion se calcula a través de la regresion lineal de la curva de calibracion con
base en la respuesta (y), la pendiente (m) y el intercepto (b) de la ecuacién de la recta, para encontrar el valor
de la concentracion en el extracto (x) como se muestra en la Ecuacion 2.

y =m(x)+b Ecuacion 1.

Luego, despejando la concentracidn

x = &b
m

Ecuacion 2.

x= Concentracion (ug/L) del analito en el extracto final de 1 mL.

La concentracion del analito en la muestra se calcula de acuerdo con la Ecuacion 3. Reporte los resultados
con tres cifras significativas.

., Co*VoF .l
Concentracion (uL_g) = % Ecuacién 3.
m

Donde,
C.= Concentracion en el extracto final (x = ng/L);
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V,=Volumen (L) del extracto final concentrado, Ve=0,001 L;
F;= Factor de dilucién. Si la muestra fue diluida previo andlisis. En caso contrario, Fd=1;
V= Volumen (L) de la muestra, (Vm=1L).

El célculo del porcentaje de recuperacion de los analitos en la matriz adicionada se realiza de acuerdo con la
Ecuacion 4. La recuperacion debe estar entre el 70-130%.

L Cma—C .
% Recuperacion = w * 100 Ecuacion 4.
A

Donde,

Cu 4 = Concentracion calculada de la matriz adicionada,
Cy = Concentracion de la matriz no adicionada, y

C, = Concentracién conocida adicionada.

Una vez finalizado el andlisis de resultados coloque el registro en la AZ de Cadena de control y vigilancia de
formatos correspondiente al analisis, la cual es custodiada por el Lider Fisicoquimico.

Una vez el registro de los resultados es revisado por el Lider fisico-Quimico y el responsable de calidad, el analista
debera realizar la digitacién en la base de datos del IDEAM.

DIAGRAMA

Ver anexo 1
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e |Instructivo Lavado material de vidrio.
o  Disposicion final de residuos.
e  Manual de Higiene, Salud Ocupacional y Seguridad en el Laboratorio.
e  Manual aseguramiento de calidad.
e  Verificacion y auditoria de datos analiticos.
e Lineamientos de control de calidad analitica.
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Anexo 1 Diagrama ( . )
Inicio

Alistamiento de equipos: balanza, equipo de filtracion, equipo
de extraccion en fase solida, GC-QqQ, transferpipetas.

'

Verificacion de los equipos.

Notificar las fallas al Lider de
Quimica Basica o al Lider de
Analisis Fisico-Quimico.

¢ El equipo
funciona?

Formatos.
S

\4

Solicitud de reactivos, materiales y muestras.

A4

Preparacién de solucion de estandares individuales y la solucion estandar
con la mezcla de los plaguicidas en una concentracion de 500 pg/L.

y

Filtrar las muestras a través de membrana de nylon o fibra de
vidrio de 0,45 um. Muestra 1L, ajuste el pH <4 (H,SO,).

Extraccién en fase solida. Cartucho C18. Lavado con 5 mL AceOEt, acondicionamiento
con 10 mL MeOH y 10 mL agua tipo I. Elucién de la muestra. Secado el cartucho con
vacio y flujo de N,, Extraccion con 5 mL AceOEt y 5 mL DCM. Evaporacion y

concentracion del extracto con flujo de N,. Aforar a 1 mL con AceOEt.

A 4

Preparar los estandares de calibracion, estandares de
control alto y bajo en el extracto de la matriz blanco.

v

Inyectar en el cromatégrafo 2 pL del extracto. Con el grupo de muestras,
correr un blanco, los estandares de control bajo y alto, estdndares de
calibracion. muestra, matriz fortificada v duplicado de la matriz adicionada.

A4

C




