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Implementacion de metodologias por cromatografia de gases
para compuestos organicos persistentes y disruptores
endocrinos. Volumen dos.

RESUMEN

Los contaminantes organicos persistentes (COP’s) poseen propiedades
toxicas, son resistentes a la degradacion, se bioacumulan y son transportados
por el aire, el agua y las especies migratorias a través de las fronteras
internacionales; en consecuencia se depositan lejos del lugar de su liberacion,
acumulandose en ecosistemas terrestres y acuaticos. Para atender a esta
problematica a nivel mundial se firmé el 23 de mayo de 2001 el Convenio de
Estocolmo. Aunque por ahora los COP’s estan prohibidos en la mayoria de los
paises, todavia existen en el mundo muchos sitios contaminados con estas
sustancias.

El objetivo de este estudio fue implementar y validar un método analitico
mediante cromatografia de gases/masas para la cuantificacion de siete
compuestos organicos persistentes, hexaclorobenceno, heptacloro, aldrin,
clordano, DDT, endrin y dieldrin. Los resultados obtenidos de la validacién del
método indicaron que éste es lineal, con un coeficiente de correlacién promedio
de 0.985, presentd buena repetibilidad, reproducibilidad y exactitud en el
intervalo de concentraciones estudiadas.
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1 GENERALIDADES
1.1 Contaminantes ambientales

De acuerdo con la definicion de contaminante, se considera que se genera
contaminacioén en el agua por la adicion de cualquier sustancia en cantidad suficiente
para que cause efectos dafiinos mensurables en la flora, la fauna (incluido el humano)
0 en los materiales de utilidad u ornamentales.

Por otra parte, se entiende por contaminacién: la presencia en el medio ambiente de
uno o mas contaminantes, o cualquiera combinacion de ellos, que perjudiquen o
molesten la vida, salud y el bienestar humanos, flora y fauna, o degraden la calidad del
aire, del agua, de la tierra, de los bienes, de los recursos de la nacion en general o de
particulares.

El problema de la contaminacion es multiple y se presenta en formas muy diversas, con
asociaciones y sinergismos dificiles de prever. Pero las principales consecuencias
biologicas de las contaminaciones derivan de sus efectos ecoldgicos. En general, se
habla de cuatro tipos basicos de contaminacion: contaminaciones fisicas (ruidos,
infrasonidos, térmica y radioisotopos), quimicas (hidrocarburos, detergentes, plasticos,
pesticidas, metales pesados, derivados del azufre y del nitrogeno), biolégicas
(bacterias, hongos, virus, parasitos mayores, introduccion de animales y vegetales de
otras zonas) y por elementos que dafan la estética (degradacion del paisaje y la
introduccion de industrias). También se habla de contaminacion atmosférica, del agua y
del suelo o de la biosfera.

Para comprender las razones por las cuales es muy facil contaminar el agua en fase
liquida y vapor, pero no tan facil contaminarla en fase sélida (hielo) , se necesita tener
presentes tanto sus propiedades fisicas como sus propiedades quimicas y bioldgicas.
Como el agua es el medio ambiente liquido universal para la materia viva, resulta que
es propensa de manera excepcional a la contaminacion por organismos vivos, incluidos
los que producen enfermedad en el hombre y por materia organica e inorganica
soluble.

Con frecuencia el sabor, el olor y el aspecto del agua indican que esta contaminada,
pero la presencia de contaminantes peligrosos so6lo se puede detectar mediante
pruebas quimicas y biolégicas especificas y precisas.

1.2 Contaminantes fisicos. Afectan el aspecto del agua y cuando flotan o se

sedimentan interfieren con la flora y fauna acuaticas. Son liquidos insolubles o sélidos
de origen natural y diversos productos sintéticos que son arrojados al agua como
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resultado de las actividades del hombre, asi como, espumas, reS|duos oleaginosos y el
calor (contaminacion térmica).

1.3 Contaminantes quimicos. Incluyen compuestos organicos e inorganicos disueltos
o dispersos en el agua. Los contaminantes inorganicos son diversos productos
disueltos o dispersos en el agua que provienen de descargas domésticas, agricolas e
industriales o de la erosién del suelo. Los principales son cloruros, sulfatos, nitratos y
carbonatos. También desechos &cidos, alcalinos y gases téxicos disueltos en el agua
como los 6xidos de azufre, de nitrégeno, amoniaco, cloro y sulfuro de hidrogeno (acido
sulfhidrico). Gran parte de estos contaminantes son liberados directamente a la
atmosfera y bajan arrastrados por la lluvia. Esta lluvia acida, tiene efectos nocivos que
pueden observarse tanto en la vegetacion como en edificios y monumentos de las
ciudades industrializadas.

1.4 Contaminantes organicos

Son compuestos disueltos o dispersos en el agua que provienen de desechos
domesticos, agricolas, industriales y de la erosion del suelo. Son desechos humanos y
animales, de rastros o mataderos, de procesamiento de alimentos para humanos y
animales, diversos productos quimicos industriales de origen natural como aceites,
grasas, breas vy tinturas, y diversos productos quimicos sintéticos como pinturas,
herbicidas, insecticidas, etc. Los contaminantes organicos consumen el oxigeno
disuelto en el agua y afectan a la vida acuatica (eutroficacion).

El comportamiento de los compuestos organicos depende de su estructura molecular,
tamafio y forma y de la presencia de grupos funcionales que son determinantes
importantes de la toxicidad.

Es importante conocer la estructura de los compuestos organicos, con el objeto de
predecir su destino en los organismos vivos y en el medio ambiente. Todos los
compuestos organicos que son peligrosos para la salud son producidos por el hombre y
s6lo han existido durante el ultimo siglo.

Entre estos compuestos estan los compuestos organicos persistentes

1.5 Propiedades y peligros de contaminantes del agua

Muchos compuestos quimicos diferentes son considerados contaminantes, desde
simples iones inorganicos hasta complejas moléculas organicas.
Los contaminantes del agua se dividen en varias clases. Cada clase de contaminante
tiene sus maneras especificas de introducirse en el medio ambiente y sus peligros
especificos. Todas las clases incluyen contaminantes importantes y son conocidos por
muchas personas, debido a sus diversos efectos sobre Ila salud.
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1.6 Compuestos Orgénicos Persistentes.

Los contaminantes organicos persistentes (COP’s) son un grupo de sustancias
sintéticas de alto riesgo para la salud humana y el medio ambiente. Estas sustancias
han sido encontradas alrededor del mundo, incluidas algunas zonas muy alejadas de
aquella en donde se emplearon tales contaminantes, por ejemplo las zonas polares,
ademas de poblaciones humanas e, incluso, en la leche materna (MacDonald et al.,
2000; Polder et. al., 2003; She et al., 2007).

La mayoria de los COP son compuestos organoclorados. La quimica del cloro produce
mas de 11.000 compuestos organoclorados, la mayoria dafiinos para las personas, los
animales y el medio ambiente en general. Fue un error del desarrollo industrial, hoy con
sus dias contados.
Los Contaminantes Organicos Persistentes (COP), POPs en inglés, son sustancias
guimicas extraordinariamente toxicas y duraderas. Las emisiones actuales causaran
cancer y alteraciones hormonales en los proximos 1.000 afios. Es necesario y posible
dejar de producir este tipo de sustancias.

Entre los COP estan las dioxinas y furanos, el DDT y numerosos plaguicidas y
sustancias quimicas de uso corriente. Los COP son sustancias toxicas y persistentes,
conocidas como COP, siglas de los contaminantes organicos persistentes. La definicion
plena de un COP, sin embargo, es algo mas compleja de lo que la sigla implica.
Ademas de ser persistentes (es decir, no se descomponen rapidamente), organicos
(con una estructura molecular basada en el carbono) y contaminantes (en el sentido de
ser muy toxicos), los COP tienen otras dos propiedades. Son solubles en grasas y por
consiguiente se acumulan en los tejidos vivos; y pueden viajar grandes distancias.

Estas cinco propiedades juntas los hacen muy peligrosos.
La aleatoriedad aparente de la amenaza se agrava por el hecho de que la lesién a
menudo tarda en aparecer o es indirecta. Los productos quimicos sumamente toxicos
pueden esperar su tiempo, envenenando a sus victimas de maneras tales que son muy
dificiles de ver.
Los COP son también potentes venenos ecoldgicos. Y al igual que en el cuerpo
humano, sus efectos ecolégicos a menudo siguen caminos tortuosos. En Estados
Unidos en los afios sesenta, por ejemplo, los bidlogos empezaron a encontrar
evidencias de que el plaguicida DDT (diclorodifeniltricloroetano) y otros productos
guimicos similares eran peligrosos. Pero la evidencia no provino de los organismos que
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habian absorbido el plaguicida directamente. Vino de Ias agunas y halcones que
estaban sufriendo fracasos reproductivos generalizados.

Aunque los COP son toxicos por definicion, sus efectos en la salud y los impactos
ambientales a largo plazo en gran parte se desconocen. Mas complejo aun que el
analisis de un COP individual, es la necesidad de entender qué tipos de interacciones
sinérgicas se producen por la exposicion a varios COP o a COP junto con otros
productos quimicos. Los COP son también potentes venenos ecoldgicos. Y al igual que
en el cuerpo humano, sus efectos ecol6gicos a menudo siguen caminos tortuosos.

La contaminacién multiple es la regla, en lugar de la excepcion, pero realmente no se
conocen sus efectos. Lo que sabemos es que la mayoria de los organismos vivientes
estan expuestos a una difusa mezcla de COP. Y eso nos afecta a todos nosotros.
Independientemente de donde vivamos, probablemente estaremos contaminados por
ciertas cantidades de COP. Estan en los alimentos y en el agua; probablemente
también en el aire que respiramos; probablemente de vez en cuando entre en contacto
con nuestra piel si, por ejemplo, manipulamos pinturas, disolventes o combustibles.

Para atender esta problematica a nivel mundial, se firmo el 23 de mayo de 2001 el
Convenio de Estocolmo (México esta incluido en este convenio), en el cual se
describen las propiedades de los COP de la siguiente forma: “Los contaminantes
organicos persistentes tienen propiedades toxicas, son persistentes a la degradacion,
se bioacumulan y son transportados por el aire, el agua y las especies migratorias, a
través de las fronteras internacionales y depositados lejos del lugar de su liberacion,
acumulandose en ecosistemas terrestres y acuaticos”.

Este convenio establece medidas que controlaran la produccidon, comercio, uso y
eliminacibn de ocho plaguicidas, dos sustancias quimicas industriales y dos
subproductos industriales nocivos.

Los compuestos organicos incluidos en este Convenio son: Aldrin, Dieldrin, DDT,
Endrin, Clordano, Hexaclorobenceno Heptacloro, Mirex, Toxafeno, PCB’s, Dioxinas y
Furanos.

Estos compuestos responden a patrones muy similares, pues se trata de moléculas
organicas ciclicas cloradas; once son policiclicas. Por lo que es posible realizar
muchas generalizaciones sobre su degradacién y comportamiento ambiental.

México también firmé el Convenio de Basilea y de Rotterdam sobre el Control de los
Movimientos Transfronterizos de los desechos peligrosos y su Eliminacion ya que estos
COP pertenecen también al grupo de residuos peligrosos. Asi mismo México aporta su
granito de arena para cumplir con estos dos convenios mediante el Plan Nacional de
Desarrollo 2007-2012 para cumplir con estos convenios.
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1.7 Disruptores endocrinos

Son sustancias quimicas que tienen efectos adversos sobre la salud de un organismo
o de su progenie, como consecuencia de alteraciones en la funcién endocrina.

El término disruptor endocrino, define un conjunto diverso y heterogéneo de
compuestos quimicos capaces de alterar el equilibrio hormonal.

Actualmente un gran ndmero de sustancias quimicas artificiales se han vertido al medio
ambiente, asi como algunas naturales, tienen potencial para perturbar el sistema
endocrino de los animales, incluidos los seres humanos. Entre ellas se encuentran las
sustancias persistentes, bioacumulativas y organohalégenas que incluyen algunos
plaguicidas (fungicidas, herbicidas e insecticidas) y las sustancias quimicas
industriales, otros productos sintéticos y algunos metales pesados.

Muchas poblaciones animales han sido afectadas ya por estas sustancias. Entre las
repercusiones figuran la disfuncion tiroidea en aves y peces; la disminucion de la
fertilidad en aves, peces, crustaceos y mamiferos; la disminucion del éxito de la
incubacion en aves, peces y tortugas; graves deformidades de nacimiento en aves,
peces Yy tortugas; anormalidades metabdlicas en aves, peces y mamiferos;
anormalidades de comportamiento en aves; de masculinizacién y feminizacion de
peces, aves y mamiferos machos; de feminizacién y masculinizacion de peces y aves
hembras; y peligro para los sistemas inmunitarios en aves Yy mamiferos.

Los disruptores endocrinos interfieren en el funcionamiento del sistema hormonal
mediante alguno de estos tres mecanismos: suplantando a las hormonas naturales,
blogueando su accion o aumentando o disminuyendo sus niveles. Las sustancias
guimicas disruptoras endocrinas no son venenos clasicos ni carcindgenos tipicos. Se
atienen a reglas diferentes. Algunas sustancias quimicas hormonalmente activas
apenas parecen plantear riesgos de cancer.

Es importante hacer hincapié de que falta mucho por estudiar el efecto sobre la salud
humana, ya que hay mas de 100,000 sustancias quimicas artificiales registradas y este
namero se incrementa en mas de 1000 cada afio.

A continuacion se presentan algunos hechos relacionados con la exposicion a los
diferentes disruptores endocrinos:

e Aumento de cancer de mama y de ovario
e Aumento de cancer de prostata y testiculo

e Aumento significativo de los trastornos de caracter reproductivo en los ultimos 40
afos
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e Descenso de mas del 50% en el conteo espermatico entre 1940 y 1990.

e Alteraciones en el sistema genitourinario, destacando el criptorquidismo entre
ellas.

e Aumento en la endiometrosis.

Debido a esta problematica de los COP’s y los disruptores endocrinos, se planteo la
implementacion y validacibon de un método analitco mediante cromatografia
gases/masas de siete compuestos organicos persistentes, Hexaclorobenceno, Aldrin,
Endrin, Dieldrin, Clordano, Heptacloroy DDT.

Hexaclorobenceno (HCB)

Fungicida usado para el tratamiento de semillas de trigo, cebolla, sorgo. Se encuentra
como impurezas en varias formulaciones de plaguicidas, también es un producto
industrial secundario.

Aldrin y Dieldrin

Insecticidas usados en cultivos de maiz, papas y algodon. También usados para el
control de termitas.

Endrin

Insecticida usado principalmente en campos de cosecha de algodon y granos. Usado
como raticida y topos, asi como para combatir aves.

Clordano
Insecticida de contacto de amplio espectro, usado en cultivos agricolas incluyendo
vegetales, granos pequefos, maiz, papas, cafia de azlcar, frutas, nueces, citricos,

algodon y yute. Usado en céspedes residenciales y jardines. También en el control de
termitas.

Heptacloro
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Insecticida estomacal y de contacto, usa principalmente contra insectos de suelo y
termitas. También contra insectos de algoddn, saltamontes, algunas plagas de cultivos
y para combatir el paludismo.

DDT

Insecticida usado en cultivos agricolas, particularmente algodon. Actualmente se usa
especialmente como control de vectores.

OBJETIVO
Implementar y validar un método analitico para la determinar de siete compuestos

organicos persistentes (COP’s) Hexaclorobenceno, Heptacloro, Aldrin, Clordano, DDT,
Endrin y Dieldrin mediante cromatografia de gases/masas.

2 Metodologia

Busqueda de informacion de compuestos organicos persistentes, disruptores
endocrinos.

Busqueda de métodos de analisis EPA

- Método EPA 8270D. Compuestos organicos semivolatiles por cromatografia de
gases/espectrometria de masas)

Método EPA 8000C. Separaciones Cromatograficas por extraccion liquido-liquido.

NMX-AA-071-1981. Determinacion de plaguicidas organoclorados.
- Método de cromatografia de gases.

Revision de las metodologias y seleccién de los métodos EPA y no la norma ya que
ésta ultima utiliza un detector de captura de electrones para la determinacién de los
compuestos organicos persistentes.

RESULTADOS

Una vez que se selecciond los métodos EPA para determinar los siete COP’s, Se
procedio a la implementacién analitica como se describe en el siguiente punto.
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2.1 Implementacion

La metodologia consistié en preparar un estandar en un disolvente afin (acetona grado
pesticida o HPLC) con los siete compuestos organoclorados a una concentracion de 1
pg/mL e inyectarlo en el cromatdgrafo, para determinar los tiempos de retencién de los
compuestos en estudio. Cabe mencionar que se uso un estandar certificado de una
mezcla de Pesticidas marca CHEMSERVICE lote 419-21A con fecha de caducidad de
enero de 2010.

A partir de estas inyecciones se genera el método cromatografico variando condiciones
de analisis, es decir rampas de temperatura para generar picos bien definidos y
resueltos, hasta obtener las condiciones cromatograficos y de la trampa idnica
adecuadas (Tablas 1y 2).

Una vez generado el método se procedié a generar la curva de calibracion de cada uno
de los compuestos organicos persistentes.

Empleando el estandar certificado de una mezcla de Pesticidas de 1000 pg/mL, se
prepara un mililitro de solucion de 100 pg/mL, tomando 0,1 mL de solucion estandar de
1000 pg/mL, depositandose en un vial de 2 mL de capacidad y se afora con acetona a
1 mL.

Posteriormente se prepara otra solucion de un mililitro de 10 pg/mL a partir de la
solucion de 100 pg/mL, tomando 0,1 mL y aforando a 1 mL con acetona.

Con ésta se prepara otra nueva solucion de 1 pg/mL tomando 0,1 mL de solucion de 10
Mg/mL, se depositan en un vial de 2 mL y se afora a un mililitro con acetona.

Esta dltima solucion se utiliza para preparar la curva de calibracion con 5 diferentes
concentraciones, llevando a un volumen final de 1 mL.

En seguida se prepararan los sistemas de extraccion, realizando un lavado de los
mismos; primero se enjuagan dos veces con acetona grado plaguicida o equivalente y
el extracto obtenido se desecha.

Después dos lavados con cloruro de metileno grado plaguicida o equivalente y el
extracto obtenido se desecha. Se realiza un ultimo lavado con cloruro de metileno, y el
extracto obtenido se colecta en un matraz bola.

Se preparan 7 litros solucion de 0.01 pg/mL en forma independiente y se depositan en
los sistemas de extraccion. Se realiza la extraccion liquido-liquido con 100 mL de
cloruro de metileno, agitando vigorosamente durante dos minutos.

Esperar a que se separen las fases, aproximadamente 10 minutos, el extracto
organico se pasa por un embudo de filtracién el cual contiene una cama de sulfato de
sodio anhidro para eliminar las trazas de agua y el extracto es colectado en un matraz
bola. Realizar 2 extracciones mas de la misma manera.
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Los extractos obtenidos se concentran en un sistema de roto evaporacion a 5 mL

Posteriormente se trasvasan los extractos a viales de 1.8 mL concentrandolos a flujo
de nitrégeno. Concentrar hasta sequedad los extractos, y agregar 1.5 mL de hexano
grado plaguicida o equivalente homogenizar por inmersion y concentrar nuevamente a

flujo de nitrégeno.

Aforar las muestras a 1mL con hexano grado plaguicida o equivalente para ser
inyectadas al cromatografo de gases con espectrometria de masas.

2.1.1 Condiciones analiticas del método cromatogréfico

Cromatografo de gases Varian modelo CP-3800 con detector de masas Varian modelo
Saturno 2200 GC/MS/MS

Tabla 1 Condiciones cromatogréaficas

Rampeo Velocidad Hold (min) Minutos totales
Temperatura(® C) (°C/min)
70 - 0 0.0
180 30 0 3.67
250 3.5 5 28.67
290 30 3 33.00
Tabla 2 Condiciones de trampa i0nica
Temp. Flujo Rango Scan/ Temp. | Temp. Linea | Manifold
Inyector | Columna | masa Time Rampa | transferencia (°C)
CC) | (mL/min) (s) Q) )
220 1 40-450 30/s 200 200 100

Modo de Inyeccion Splitless

2.2 VALIDACION DEL METODO.

La validacion proporciona un alto grado de confianza y seguridad del método analitico,
asi como también en la calidad de los resultados. La validacion del método se realizo
utilizando el método generado para siete compuestos organicos persistentes mediante
cromatografia de gases/masas.
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Los pardmetros analiticos que son considerados en la validacion de un método son
linealidad, precision (repetibilidad, reproducibilidad), exactitud (sesgo), limite de
deteccion y limite de cuantificacion.

La validacion se llevo a cabo de acuerdo al procedimiento generado para este método
analitico, Plaguicidas Clorados en agua CAQAOO06-03 y al procedimiento de prueba de
desempeiio CAGC7-06; los cuales se encuentran en el Anexo A al final de este
informe.

Los cromaogramas se encuentran en el Anexo D.

2.2.1 PARAMETROS DE VALIDACION
2.2.1.1 Linealidad

Para establecer el intervalo de linealidad del método, se elaboraron tres curvas de
calibracion con solucion estandar certificada de plaguicidas clorados de diferentes
concentraciones 0.01; 0,02; 0,04; 0.05 y 0.10 pg/L, se efectu6 un analisis de regresion,
calculando el coeficiente de regresion (r), el coeficiente de determinacion (r?), la
pendiente e intercepto, los resultados se encuentran en el Anexo B.

2.2.1.2 Precision

Este parametro se determiné mediante los ensayos de repetibilidad y reproducibilidad.
La repetibilidad se realizo sobre la base de 3 determinaciones de concentracion baja
(0.01 pgl/L).

2.2.1.3 Exactitud

La determinacion de la exactitud se evaludé en base al porcentaje de recuperacion, para
tal fin se prepararon siete muestras con la concentracion mas baja, 0.01 pg/L y se
inyectaron en 7 ocasiones consecutivas.

2.2.1.4 Limites de deteccion y cuantificacion

La determinacidn de los limites de deteccidén y cuantificacion. Se realizé en base a la
preparacion de 7 blancos y 4 muestra de baja concentracién (0.01 pg/L).

Los resultados de precision, exactitud, limites de deteccion y cuantificacion se
encuentran en el Anexo C.

10 de 22



(

TAN7TA

Instituto Mexicano de
Tecn ningin del Agua

3 DISCUSION DE RESULTADOS

3.1 Linealidad

SEMARNAT

Al analizar los resultados obtenidos, se puede apreciar que el coeficiente de correlacion
r se acerco bastante a la unidad, ademas se obtuvo un coeficiente de determinacion r?,
pendiente e intercepto dentro de los criterios de aceptaciéon r= 0,99y r> =0,95.

Por lo que se puede afirmar que existe una buena correlacion (tabla 3) entre la
concentracion y la respuesta obtenida (valores de area), lo cual demuestra linealidad

en el rango de concentraciones evaluadas (gréfica 1).

Gréfica 1 Linealidad de compuestos organicos persistentes

LINEALIDAD DE METODO COP's
40000
—e— HEXACLOROBENCENO
35000 1 —=®— HEPTACLORO
30000 4 ALDRIN
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25000 - —s— DIELDRIN
< —e— ENDRIN
£ 20000 - ——DDT
<
15000 -
10000 - —
0 ‘. e . ,
0 0.02 0.04 0.06 0.08
CONCENTRACION (ug/L)

0.12

Tabla 3 Coeficientes de correlacion linealidad

) Coeficiente de Pendiente Intercepto al origen
COP’s correlaciéon (r) P X
HEXACLOROBENCENO | 0.9897 1.082 -0.0005
HEPTACLORO 0.9915 1.014 -0.0007
ALDRIN 0.9830 1.016 0.0001
CLORDANO 0.9896 0.997 0.0025
DIELDRIN 0.9844 1.056 0.0007
ENDRIN 0.9800 0.935 -0.001
DDT 0.9801 0.907 -0.0001
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3.2 Precision del método

En la tabla 4 se presentan los valores de

SEMARNAT

repetibilidad promedio del método para cada

uno de los siete compuestos organicos persistentes, se obtuvieron coeficientes de
variaciéon en el intervalo desde 8.43% hasta 17.27% (Grafica 2). El criterio de

aceptacion es < 20% por lo que el método presenta una buena repetibilidad.

Tabla 4 Repetibilidad (%) y Reproducibilidad (CV)

COP’s Repetib_ilidad D?sviacién Cogfici_gnte de

Promedio (%) estandar (SD) variacién (%)
HEXACLOROBENCENO 99.7497 10.5421 10.57
HEPTACLORO 90.2946 7.6146 8.43
ALDRIN 93.1863 22.1111 17.27
CLORDANO 77.5739 8.8162 11.36
DIELDRIN 118.2759 10.8356 9.16
ENDRIN 69.0986 10.7458 15.55
DDT 112.8504 20.7110 18.35

Grafica 2 Precision método analitico
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3.3 Exactitud

PRSI <\ ARNAT

Los resultados se expresaron en funcion del porcentaje de recuperacién del método,

dichos valores se encuentran en el intervalo de 69.10 a 118.28%

El criterio de aceptacion de este parametro es 4-272% (Grafica 3), lo cual nos indica
gue el método es exacto, ya que los valores de porcentajes de recobro se encuentran
dentro del intervalo establecido. (Tabla 5).

Tabla 5 Resultados de exactitud

Concentracion Concentracion Porcentajes de
COP’s cuantificada teorica (ug/L) recuperacion (%)
promedio (ug/L)

HEXACLOROBENCENO 0.00984 0.01 99.75
HEPTACLORO 0.00953 0.01 90.29
ALDRIN 0.01080 0.01 93.19
CLORDANO 0.008432 0.01 77.57
DIELDRIN 0.01131 0.01 118.28
ENDRIN 0.00753 0.01 69.10
DDT 0.009940 0.01 112.85

Grafica 3 Porcentajes de recuperacion
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3.4 Sesgo

En la grafica 4 se presentan los porcentajes de precisibn vs sesgo, como puede
apreciarse, el comportamiento del sesgo se encuentra dentro del intervalo desde 1
hasta 25%, mientras que los valores de precision desde 8.43 hasta 23.73%.

Los porcentajes de sesgo mas altos corresponden a los compuestos Clordano vy
Endrin.

Gréfica 4 Comportamiento de precision vs sesgo

PRECISION vs SESGO

0 PRECISION (%)
B SESGO (%)

% VARIACION
|_\
()}

3.5 Limite de Deteccién y Cuantificacion

Los valores correspondientes al limite de deteccidn, se encuentran en el intervalo de
0.0005 a 0.006 pg/L (ver tabla 6). EI comportamiento de los diferentes valores se
muestran en la grafica 5.

Tabla 6 Limites de Deteccién y limites de cuantificacion COP’s

COP’s Limite de Deteccién Limite de Cuantificacion
HEXACLOROBENCENO 0.004 0.02
HEPTACLORO 0.0005 0.01
ALDRIN 0.006 0.03
CLORDANO 0.001 0.01
DIELDRIN 0.005 0.02
ENDRIN 0.004 0.02
DDT 0.001 0.01
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Gréfica 5 Limites de deteccion y cuantificacion

LIMITES DE DETECCION Y CUANTIFICACION

— LIMITE DE DETECCION

—— LIMITE DE
CUANTIFICACION

CONCENTRACION (ug/L)

En la grafica 6 se observa la comparacion de los limites de cuantificaciéon del método
de COP’s con los establecidos en la norma oficial mexicana para uso y consumo
humano NOM 127SSA1-1996, puede observarse que los valores obtenidos en el
método estudiado, se encuentran por debajo de las concentraciones de la norma
oficial.
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Gréfica 6 Comparacion de limites de cuantificacion vs NOM 127 SSA1
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4 CONCLUSIONES
Con base a los resultados obtenidos se tienen las siguientes conclusiones:

- Implementacion y validacion de un método analitico mediante cromatografia de
gases/masas para detectar y cuantificar siete compuestos organicos persistentes en
base a los métodos EPA 8270D y 8000C.

- El método analitico generado (CAQAOO06-03) cumple con los pardmetros de
validacion; linealidad, precision y exactitud en el intervalo de concentraciones
analizadas (0.01, 0.02, 0.04, 0.05, 0.10 ug/L); concuerda con los criterios especificados
en el procedimiento CAGC7-06, el cual establece las pruebas necesarias para
demostrar la competencia técnica en un método analitico.
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SISTEMA DE GESTION DE CALIDAD N\
MANUAL DE CONTROL DE CALIDAD ANALITICO

AREA: - TEMA:

GARANTIA DE CALIDAD . - PRUEBA DE DESEMPERO

1 OBJETIVO

Establecer las pruebas necesarias para demostrar la competencia técnica en un método
analitico, demostrando estadisticamente Ia linealidad, precision, exactitud, limite de deteccion y

cuantificacion, cantidad minima cuantifi cable de un método, t de student, o andlisis de Fisher
segun corresponda.

2 CAMPO DE APLICACION

El procedimiento aplica para las pruebas ana.’mcas que se realizan en el .’aboratono de Calidad
del Agua.

- 2062
3 DEFINICIONES i cep, 17 20

Prueba de désempeno Prueiga reaﬂzada pana demostrar la competenc.fa técnica de una persona

a través del calculo de la linealidad, precision, exactitud, Iimite de cuantificacion y deteccion de un
método, o analisis de Frsher;segun canesponda

Lfm.'te de cuantificacion: Es fa menor concentracion de una sustancia en una muestra que puede
determinarse con exactitud y precision aceptable, bajo las condiciones de operacién estab!emdas

Limite de deteccion: Es la minima concenfrac.'on de una sustanc.fa en una muestra la cual puede
ser detectada no necesariamente cuantificada, bajo las condiciones de ope'racién establecidas.

Linealidad: La linealidad de un método o sistema analitico se defiende como la relacion que se
establece mediante una recta entre la propiedad fisica o quimica medida, con la cantidad del
compuesto presente, indicando que la respuesta asi obtenida es proporcional a la concentracion.
De la sustancia dentro de un rango determinado.

Rango lineal: El rango lineal de concentracién de un método analitico es el intervalo entre el nivel
superior e inferior en el cual se ha demostrado qué es preciso, exacto y fmea! cuando se emplea
el método descirito. : :

— Exactitud:~También-conocida como el error sistematico o tendencia;” corresponde a la diferencia

entre el valor medio obtenido de una serie de resultados experimentales y el valor de referencia.
Esta medida se puede expresar como el porcentaje de recuperacion obtenido del andlisis de

O 00U UV UVUUUUULDLUOUUOUDUOUOUDOUOY BH B OB OV VGV
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AREA:; : TEMA:

GARANTIA DE CALIDAD PRUEBA DE DESEMPENO

Precision o Repetibilidad: Es la medida del grado de reproducibilidad y/o repetibilidad del método

analitico, bajo condiciones normales de operacion. Es la dispersion que hay de las mediciones
alrededor de su valor central.

Porcentaje de recuperacion: Se refiere a la concordancia entre un valor determinado y el valor de
referencia aceptado, el cual se ve expresado como la concentracion obtenida entre Ia
concentracion calculada por cien, expresando asi la reproducibilidad del método.

Competencia técnica: Demostrar a través de una metodologia que se es capaz de producir datos
exactos y precisos.

Cantidad minima cuantificable: Cantidad minima que se cuantifica con un 95% de confianza,
cuando se trata de "métodos volumétricos o gravimétricos”.

-

La distribucion de “t” de Student es Ja que-determina:si el métoda-es exacto para un intervalo de
confianza dado del 95% con una significancia-del 0.05.

4 EQU!PO . “ AR

El indicado para el método analitico, el cual debe estar en condfciones épﬁmaé de operacion,
ademads de calibrado.

5 REACTIVOS

Los requeridos por el método analitico, los que deben ser certificados o de Ia mayor pureza
disponible. i
6 MATERIAL

El especificado para el método analitico.

7 PROCEDIMIENTO

Es necesario para realizar la prueba de desempefio, tener el procedimiento del mé;odo, y los
de operacién y calibracién de -los instrumentos involucrados, cuando estos dltimos sean

necesarios, asi como también medir y registrar la temperatura de las soluciones y la ambiental.

7.1 Métodos espectrofotométricos

__ZLI.QemasﬂaciéfLMaLdeﬂa_Qapacidad i _

a) Preparar solucién madre en cantidad suficiente con un estandar de referencfg' (sal de
pureza mayor al 99.95%), considerar la pureza para el célculo de la concentracion.
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- b) Preparar una serie de al menos cinco soluciones de diferente concentracién a partir de

la solucion madre, las concentraciones deben estar dentro del rango de trabajo lineal
del método. ' ‘

¢) Preparar un estandar de una concentracién que se encuentre entre 2? y 3%
concentracion del rango de trabajo (EC1), de un lote diferente al estandar utilizado
para la preparacion de la solucién madre del inciso a.

d) Realizar el proceso de anélisis.
e leer cada una de las soluciones estandar, construir con ellas la curva de
calibracion y calcular la ecuacién de la misma.
e [leerel estandar EC1, con la curva de calibracion creada,

e) Calcular la concentracion ECH, si el valor calculado difiere en mas de 10% del valor
esperado, entonces volver a preparar la curva de calibracién. Si nuevamente el criterio
no se cumple, revisar cada uno de los puntos del método, asi como, la preparacion de
soluciones. Si el resultade cumple con el criterio, continuar.

En caso de no cumplir, revisar el instrumento y si no, cambiar de metodologia.
7.1.2 Linealidad del método - p—
FER, 172U,
a) Preparar en forma independiente dos series de al menos cinco soluciones de la misma

concentracion que las preparadas en el punto 7.1.1b, a partir de la misma solucién madre.
b) Realizar el proceso de andlisis y leer cada una de las series.

7.1.3 Limite de deteccion del método (LDM)

a) Preparar seis blancos y al menos cuatro muestras sintéticas de forma independiente de
una concentracion igual a la mas baja de la curva de calibracién. .

b) Analizar las muestras.

c) Obtener la concentracion de los blancos y de las muestras sintéticas.

7.1.4 Limite de cuantificacion del método (LCM)

Con la informacion generada para calcular el LDM, calcular el LCM, como se indica en el
inciso 8.3 del apartado de calculos.

7.1.5 Precision del método

|

La determinacion de la precision del método, se mide como el Coeficiente de Variacion, lo que

implica determinar la desviacién estandar y relacionaria con la media.

a) Preparar al menos tres muestras sintéticas mas de forma independiente, de la misma
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GARANTIA DE CALIDAD PRUEBA DE DESEMPENO

concentracion que las preparadas en el inciso 7.1.3a, y calcular su concentracion.

b) Para los célculos utilizar la informacion generada de las muestras sintéticas para obtener el
LDM (inciso 7.1.3) y la obtenida en el punto 7.1.5a, realizar lo indicado en el inciso 8.4. (En
total los datos a considerar. son de al menos siete muestras).

7.1.6 Exactitud del método

Para determinar la exactitud del método, se utilizara la informacién generada en los incisos 7.1.3a
y 7.1.5a, y los célculos,realizarlos conforme a lo establecido en el inciso 8.5.

7.1.7 Limites de confianza
Referirse al apartado de célculos, inciso 8.6 cen we S

7.2 Métodos volumétricos, gravimétricos y electrométricos

7.2.1 Preparar solucién madre en cantidad suficiente con un estdndar de referencia (sal de
pureza mayor al 99%), conisiderar la pureza para el calculo de la concentracion.

© 7.2.2 Limite de deteccion del método (LDM)

a) Preparar seis blancos y al menos cuatro muestras sintéticas de forma independiente de
una concentracion baja, la cual debera ser menor a la establecida como limite méximo
permitido en las Normas Mexicanas, cuando aplique.

b) Analizar las muestras

c) Obtener la concentracién de los blancos y de las muestras sintéticas.

Con lainformacion calcular el LDM como se indica en el punto 8.2.

7.2.3 Cantidad minima cuantificable (CMC)

Con la informacién generada para calcular el LDM, calcular la CMC, como se indica en el
inciso 8.3 del apartado de calculos.

7.2 4 Precisién del método : =L

a) Analizar tres muestras sintéticas mas de forma independiente, de la misma concentracion
que las preparadas en el inciso 7.2.2a, y calcular su concentracion.

oaouomoclUUHHHUHHHHUUUUUUUUUUUUUU
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b) Para los célculos utilizar la informacién generada de las muestras sintéticas para
obtener el LDM (inciso 7.2.2) y la obtenida en el punto 7.2.4a, realizar lo
indicado en el inciso 8.4. (En total los datos a considerar son de al menos siete
muestras).

. 7.2.5 Exactitud del método

Para determinar la exactitud del método, se utilizaré la informacién generada en los incisos 7.2.2a
y 7.2.4a, y los célculos realizarios conforme a lo establecido en el inciso 8.5.

7.2.6 Limites de confianza

Referirse al apartado de célculos; -fncg'sc';if- 8.6. Utilizar los mismos.datos que para Precision, lo&xque
deben ser al menos siete correspondientes a las muestras sintéticas. :

£ F
FEB, 17 2-{%‘;3%-;

7.3 Métodos m."crobfofégt‘éos

7.3.1 Para el caso de andlisis microbiolégicos de huevos de helminto y con el objeto de
determinar las pruebas para las cuales el personal esta calificado se desarrollara en forma
paralela con el capacitado, la técnica nicamente con al menos tres muestras positivas

7.3.2 Para las otras determinaciones microbiolégicas y con el objeto de determinar las pruebas
para las cuales el personal esta calificado, la persona responsable de la capacitacion -
desarrollard en forma paralela con el capacitado la técnica con siete muestras positivas y siete
negativas. '

7.3.3 El resultado de los anélisis paralelos, se anotara en los registros correspondientes.

7.3.3.1 La técnica de Fisher conocida como anélisis de varianza (ANAVA o ANOVA) es una
prueba de hipdtesis para varias poblaciones de datos de muestras que sirva para comparar si los
valores de un conjunto de datos numeéricos son significativamente distintos a los valores de ofro o
varios conjuntos de datos. Esta técnica esta basada en la varianza global observada en los
grupos de daftos numéricos a comparar y se realiza siguiendo los siguientes pasos:

a) Clasificar o separar las causas parciales de la variacién (analistas).

b) Calcular los grados de libertad (GL) para cada factor o causa parcial de variacion, analistas y
numero de muestras.

c) Calcular la suma de los cuadrados de las desviaciones de las observaciones o resultados de

las mediciones (SC) con respecto a la media para cada una de las causas de variacion
(analistas). L
d) Calcular la varianza o cuadrado medio (CM) para cada factor de variacion.
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e) Probar hipétesis por medio de prueba de Fisher.

Calculos requeridos:

1) Factor de correccién: E-Xz
a n

Donde:

5X*= sumatoria de los resultados de las pruebas entre analistas al cuadrado
a = numero de analistas

n = numero de muestras analizadas
2) Suma de cuadrados total
8Cim= BTXi¢ (M° + X® ¥%n 4) - FC b

3) Suma de cuadrados de las muestras

“ BELS (B + Xt 4%, ) - FC
SCmuesfras—- ) & »

4) Suma de cuadrados del error

SC emor = SC total - SC muesiras

El cuadrado medio (CM) o varianza para cada causa de variacién (para analistas y para nimero
de muestras analizadas (error)), se calcula de la siguiente forma:

Vari - CM = suma de los cuadrados N -
apapza= - grados de libertad GL

Interpretacion del ANAVA o ANOVA

Debido a que son varias muestras y varios analistas y por tanto drferentes medias, la hipétesis
nula Ho y la hipdtesis alternativa Ha son: '

-

Ho: Ar=A,= ... = A, es decir que no hay diferencias significativas entre los

restiitados-entre-analistas.

>
D
D
=
D
m
=
3
-
=
>
D>
>
>
D
=
-
-
¥
>
=
=
D
>
»
»
._
»
»
»
*
»

Ha: A/ #A# ......... # A, es decir que al menos en un .par de analistas existe
diferencia significativa. - )
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A partir de los datos arrojados se construye la tabla de ANAVA:

Tablas
Causas GL Sc CM F.
' Fooos | Fom
Analistas (a-1) Valor de calculo 3 | Malor de calculo 3| Valor Valores de |rabfas
7 Gl calculado
rror
: ; = Valor de calculo 4
(diferencia) (n 1) Valor de calculo 4 &
lotal | (an -1) 5 ' ’
A panﬂr';r de esta tabla se calcula la.F “cafculaqg_.ff”;
Fc = CMde analistas N
CM del-error e, i i

La F de tablas se calcula mediante una tabla de F utilizando GL. del numerador (analistas) y GL
para la diferencia (error, numero de muestras analizadas)-en el dehominador.

Se aceptaré la Ho siempre y cuando la F calculada sea menor a la F de tablas y por tanto se
concluira que la diferencia entre medias de analistas es no significativa o debida a la casualidad o
al azar y por tanto el analista esta calificado para el analisis que se este evaluando.

En caso de que la F calculada sea mayor o igual a F de tablas se concluira que la diferencia entre
las medias de los resultados entre analistas es significativa y por tanto no se puede definir como
un analista calificado para el anélisis que se este evaluando. -

7.3.3 Si la variacién de los resultados entre el capacitado y el responsable de la capacitacién
es menor o igual a la variacion méaxima de duplicados establecida en el area, o el anélisis de
ANAVA acepta la hipdtesis nula, se considerara que la persona esta calificada para efectuar la
prueba. Documentar &n formato FCAGC7-06D. "

En el caso de la prueba de t de student solo se requiere calcular coeficiente de variacién
porcentual entre el signatario de la prueba contra el del analista en entrenamiento, la diferencia
entre los coeficientes de variacion del signatario y el analista no debe ser mayor a entre 30 y
40 % para considerar como positivo el que el analista este capacitado para el anélisis. El

O 9 0¥V O o0 000 009 v 6 6 96 Ve vVve veseeove oo

coeficiente de variacion en la prueba de t de student se calcula de Ia siguiente forma:
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DS ;
GY=——"""""" ¥ 100
5! ;
Donde;
CV = coeficiente de variacién porcentual
DS = desviacién estandar de muestras - B
M =media de las muestras -
FER 17 2008
7.4 Calificacion " o

Una vez que se ha determinado si la persona es apta para desarrollar la prueba, esto debers

quedar de manifiesto en el formato de “Prueba de desempeﬁo” (FCAGC7-06) en el apartado
de observaciones. Ver punto 10

7.5 Sesgo y Reproducibilidad. Referirse al procedimiento CAQAF7-14.

8 CALCULOS

8.1 Linealidad del método

Con los resultados obtenidos para las curvas de calibracioén, calcular la* pendiente y coeficiente

de correlacion por regresion mdltiple. Para los célculos consultar el procedimiento Validacién de
Métodos Analiticos CAGC7-01, Péginas 26 y 27.

8.2 Limites de deteccion del método

a) Calcular la desviacion estandar de las muestras sintéticas
b) Obtener el LDM mediante la siquiente ecuacién:

LDM=B+ (t)(s)
Donde:

B = Promedio de los resultados de los blancos (mg/L)
t = Valorde “t"a un 99% de confianza y n-1 grados de libertad
s = Desviacién estandar de las cuatro muestras sintéticas (mg/L)

]
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-

NOTA: Revisar que las absorbancias de los blancos no sean negativas, cuando suceda esto
considerar cero su concentracion y absorbancia. Ademas, si los valores de las absorbancias

son dispersos, no considerar para el calculo del limite de cuantificacion, y utilizar el estandar de
la minima concentracion.

8.3 Limite de cuantificacion del método o Cantidad m.f’nim:a cuantificable

C@!cufarfo con la siguiente férmula:
| LCMoCMC=10(s) + B
Si las concentraciones de los blancos son igual a cero, utilizar Ia siguiente formula: 6 |
LM o CMC = 1‘@(5) +X o cppy, 17 KR

Donde: .
s = Desviacion estandar de las cuatro muestras sintéticas (mg/L)
B = Promedio de la concentracion de los blancos (mg/L).
X = Promedjo de las cuatro muestras sintéticas (mg/L)

NOTA: Para efectos de reporte de resultados, esta cantidad cambiara cada vez que se realice
la prueba de desemperio, y debera ser informada al drea de Garantia de Calidad.

8.4 Precision del método
Para determinar la precision del método, calcular:
» el por ciento de recuperacion (%R’)
% R= (Concent;acién cuantificada / Concentracién tedrica) (100)

e el promedio de los por cientos de recuperacion y la desviacién estandar
» el coeficiente de variacion de la siguiente forma:

CV = (s/R) (100)
Donde:
R = Valor promedio de los %R de las muestras sintéticas.
s = Desviacion-estandar-de los %R de Jas muestras sintéticas.
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Donde:

8.5 Exactitud del método

8.6 Lfmftes de confianza

LC =R % ((t n105)(s/n))

R = Promedio de las recuperaciones (%) .

Exactitud = (Concentracién cuantificada rromepio / Concentracién real) (100)

Con los valores de “R” y “s” utilizados en el calculo de la precision, calcular el Iimite de
confianza (LC) de la siguiente manera:

Calcularlia con la siguiente formula, a partir de los datos generados para calcular la precision:

t = Valor de tablas de una-Distribucién "t” student para n — 1 datos y una 8
confianza del 95% cen 17 2009
s = Desviacion estandar FEB, 1/ &
n = Namero de datos
9 INTERPRETACION DE RESULTADOS
DETERMINACION CRITERIOS
LINEARIDAD DEL METODO
Areas en general m=1"
b=0
r=0.99
Cromatografia ’ r’>0.95
EXACTITUD METODO %R
Cromatografico 04272
Titrimétrico 80-120
Gravimétrico 80— 120
Espectrofotométrico 80— 120
Electrométrico 80-120
coTr 90-110
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i METODO CV (%)
PRECISION Cromatografico <20
Titrimétrico <20
Gravimétrico _ <30
Espectrofotométrico <20
Electrométrico <20
coT <15
LIMITE DE DETECCION Debe satisfacer el requisito para el objetivo del
- ‘ meétodo
LfM!TE DE CUANTIFICACION o CANT!DAD Debe satisfacer el requisito para el objetivo del
MINIMA CUANTIFICABLE método
6
10 FORMATO LU,
10.1 Prueba de desempefio, ver paginas 11, 12, y 13. Anotar en observaciones nimero de
bitacora y folio en que estan registrados los respaldos de fa prueba de desempefio.
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- 10.2 FORMATO: FCAGC7-06A
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Tecnologia del Agua
D LABORATORIO DE CALIDAD DEL AGUA g
D PRUEBA DE DESEMPENO
ﬂ . AREA: ’ FECHA:
D NOMBRE DEL FROCEDIMIENTO ANALITICO:
ﬂ CLAVE:
b REFERENGIA:
T r I
D. MODIFIGACIONES AL METODO" £3. I7 i
D
b JUSTIFICACIB!
D OBSERVACIONES
Se cumplen los criterios establecidos en &l procedimiento CAGCT-06 correspondientes al método, por
D ' lo tanto ef anallsta estd CALIFICADO para efectuar la prueba.
n ANALISTA: RESPONSABLE:
n FIRMA FIRMA
NOMBRE NOMBRE
n Fatha ox ediién o & Sustiuye 8. o " A Revisdin, 03 Haja: Dw
FCAGCT-064
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10.3 FORMATO: FCAGC7-06B
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LABORATORIO DE CALIDAD DFL AGUA

PRUI NO
AREA: FECHA:

LINEARIDAD DEL METODO

PARAMETRO ESPECIFICACIONES RESULTADOS

Fendiente (m)
Ordenada al arigen {b)

Coeficlente de correlacid (1)

il
UET v 4

Cosficiente de determinacidi { r°)
Conclusiones:
EXACTITUD DEL METODO
PARA METRO ESPECIFICACIDI RESULTADO
FPorclento de recuperacidi (% R)
Fromedio (R
Conclusiones
Fecha o edicizn o n 4 Suattuys & o W Revisidn 03 Hfa: D
L] & 1] 16 23 04
FOAGCT-058
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AREA: FECHA
PRECISI® DEL METODO
PARAMETRO ESFECIFICACIN RESULTADOD
Coeficiente de variacid (CV)
Conclusiones: 4 8
FEB, 17 2098

LI MITE DE DETECCIN DEL METODO mg/L

LI MITE DE CUANTIFICACIdN DEL METODO mgdL

0 Ld

CANTIDAD MI NIMA CUANTIFICABLE ! mg/L

LI MITE SUFERIOR DE CONFIANZA
Li MITE INFERIOR DE CONFIANZA
Fecha do edigién: o A Sustiuye M A Rewvisidn: 03 Hoja:  De:

09 of o5 gy 16 08 o4
FCAGCT-06C
Fecha de edicion: D | M| A |Sustituyea: D M A | Revision: Q Clave: '
17 | 12 | 08 27 11 08 05 ‘0 CAGC7-06.
Elabort 2 Reviso; Aprohé: I )
- > Hoja 14 de 15
\ - = - e Q.. SOCORRO LOPEZ ARMENTA M. en JRMA ; EZ SALINAS /

Forma; CR-03 : . / /




RS

PUOPUPUUUVUUUUUOLUVUODUODUUWUOLUODUWUUUUUEU S

. TATA

- Instituto Mexicano de
Tecnologia def Agua

COORDINACION DE TRATAMIENTO Y CALIDAD DEL AGUA

LABORATORIO DE CALIDAD DEL AGUA

N
,,J

SISTEMA DE GESTION DE CALIDAD )
MANUAL DE CONTROL DE CALIDAD ANALITICO

AREA:
GARANTIA DE CALIDAD

TEMA:
PRUEBA DE DESEMPENO

'10.5 FORMATO: FCAGC7-06D

TA7TA

Inscitiito Mexicano da
Iganslogia del Agus -
e

(e

~ERUEBA DE DESEMPENO

LABORATORIO DE CALIDAD DEL AGUA

AREA:

FECHA!

NOMBRE DEL PROCEDIMIENTO ANALITICO:

CLAVE

REFERENCIA:

CRITERIO DE CALIFICACIG
PARA METRO
RESULTADO

Frueba de Fisher (ANGYA)

ESPECIFICACIN

F calculada < Fiablas

JUSTIFICACIdY

OBSERVACIONES
Se cumplen con el eriterio cofraspondiente al método, por lo tanto el analista
estd CALIFICADO para efecruar la prueba.

N ANALISTA: RESFONSABLE'

FIRMA FIRMA

NOMBRE NOMBRE

Fochn de auicidn o " a Sustiuye & o o A Revisidn' 03 + Haj: Der

it} ] o5 16 08 04
FCAGCT-06D

11 BIBLIOGRAFIA
No aplica

12 REFERENCIAS

Iberoamericana, 1993.

Estadistica para Quimica Analitica, Miller J. C., Miller J. N., 22 Edicién, Addison- Wesley

Standard Methods for the examination of water and wasMater 202 Edition, American Public

———Health-Association;1998:

Bio ~ Estadistica aplicada, Reyes C. P., 42 Edicién, Editorial Trillas, 1987.
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AREA: , TEMA: _
QUIMICA ANALITICA, PLAGUICIDAS CLORADOS EN AGUA
ORGANICOS
1 OBJETIVO

Identificar y cuantificar plaguicidas clorados en muesiras de agua.

2 CAMPO DE APLICACION

Este método se puede usar para la deteccion y cuantificacién de plaguicidas clorados

en muestras de agua natural ya sean superficiales o subterraneas, en agua potable y
residual.

3 DEFINICIONES

Las definiciones de Blanco de vidrieria, Blanco de método, Muestra sintética, Muestra

duplicada y Muestra fortificada estén en el procedimiento de control de calidad analitico
CAQAC7-08. '

4 FUNDAMENTO

Este procedimiento tiene como referencia al método 8270D de la Agencia de
Proteccion al Ambiente de los Estados Unidos de América. Este método consiste en la
extraccion liquido-liquido de los plaguicidas con diclorometano. Seguido, en caso de
ser necesario, de una limpieza por cromatografia en columna usando florisil. Los

extractos obtenidos son inyectados a un cromatografo de gases acoplado a
espectrometro de masas.

5 EQUIPO

Cromatografo de gases acoplado a espectrémetro de masas. Modelo, Saturno 2200
Evaporador rotatorio Biichi modelo RE-121 con bafo de temperatura regulable entre 0
y 100°C, modelo 461 o similar.

Columna capilar VF-Xms 30m x 0.25 mm x 0.5 Mm, VF-1701 MS de 30m x 0.32 mm x 1

P, VE=Xms 30m X 0.25 mm X 0.25 [,
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6 REACTIVOS
Estandares de los plaguicidas.
Acetona grado plaguicida, pesticida o HPLC
Acetona grado reactivo
Metanol grado plaguicida pesticida o HPLC
Diclorometano grado plaguicida pesticida o HPLC
Sulfato de sodio anhidro grado reactivo
n-hexano grado plaguicida, pesticida o HPLC
Eter etilico grado plaguicida, pesticida o HPLC
Florisil desactivado al 5% '
Surrogado o sustituto
NaOH 0.05 N
7 MATERIAL
Microjeringa de 1000 pl, 500 pl, 100 pl, ,10 pl,
Matraces redondos de junta esmerilada de 500mL y 250mL 24/40
Matraces volumétricos de 10y 100 mli
Pipetas volumétricas de 1,2,3 y 5 ml clase “A”
Columna de cromatograﬁa descendente
Embudos de filtracion rapida
Embudos de separacién de 2 L
Fibra de vidrio
Viales de 1.8 mL
8 CONDICIONES DE LA MUESTRA
La muestra se debe conservarse en refrigeracion a 4°C y alejada de la luz directa
desde su toma hasta el momento de andlisis. La extraccién de la muestra debe
realizarse en un lapso no mayor a 7 dias . Para la toma de las muestras referirse al
procedimiento CAQAC4-02.
9 INTERFERENCIAS
Las interferencias se pueden agrupar en 3 categorias
1.- Disolventes, y / o reactivos
— . 2.- Material de taboratorio contaminado o
3.-Partes del cromatografo: Gas acarreador, columnas y/o detector contaminado
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Compuestos extraidos de la matriz que causan respuesta en el detector. Las
interferencias co-extraidas de las muestras pueden variar considerablemente.

Las m&s comunes son Interferencia de ftalatos introducidos durante la preparacion de
la muestra provenientes de recipientes de plastico comun pueden contener cantidades
variables de esteres ftalicos los cuales pueden ser extraidos durante el procesamiento
de la muestra. Estas interferencias pueden ser minimizadas no permitiendo el contacto
de las muestras con material de plastico y revisando los disolventes y reactivos para
evitar la contaminacién con este tipo de sustancias. El material de vidrio utilizado para
el analisis debe ser enjuagado tan pronto como sea posible, una vez realizado el
analisis con el mismo disolvente que se utilizd. Después de esto, debe ser lavado con
detergente, enjuagado con agua caliente y agua desionizada.

10 PRECAUCIONES

Los plaguicidas son sustancias de una toxicidad alta por lo que se recomienda
ajustarse estrictamente a los lineamientos del manual de seguridad e higiene.
Particularmente en cuanto al uso de bata, guantes de proteccién y trabajar en
campanas de extraccion.

11 PROCEDIMIENTO

11.1 Temperizar las muestras a extraer

11.2 Realizar Blanco de Vidrieria de acuerdo al procedimiento CAQAQ7-08.

11.3 Preparacién de muestras liquidas

11.3.1 Homogenizar las muestras a extraer, transferir un litro de muestra a un
embudo de separacion de 2L, con la ayuda de una probeta. Con el lote de muestras a
extraer preparar las muestras del control de calidad analitico (blanco de método,
muestra sintética, muestra duplicada y muestra fortificada, referirse al procedimiento
de control de calidad analitico CAQAC7-08.

11.3.2 Agregar un volumen conocido de una disolucién de concentracion conocida del

sustituto a cada una de las muestras, La concentracién de la disolucidon de sustituto

—UWMMWWWWHGS enlasqueseaagregado. |

Fecha de edicion: D | M A | Sustituye a: D M A | Revision: Clave:
15 | 07 | 09 01 09 06 06 CAQA006-03
_Elabord; Revisd; Aprobo:

LUIS A. GONZALEZ ESQUIVEL Q. MANUEL SANCHEZ ZARZA M.C. NORMA RAMIREZ SALINAS Hoja 9 de Sj

Forma: CR-03




qN7TA

nstituto Mexicano de LABORATORIO DE CALIDAD DEL AcuA
Tecnologia def Agua

SISTEMA DE GESTION DE CALIDAD
MANUAL DE CONTROL DE CALIDAD ANALITICO

=

AREA: ’ TEMA:
QUIMICA ANALITICA, PLAGUICIDAS CLORADOS EN AGUA

ORGANICOS

11.3.3 Extraer las muestras con 100 ml de diclorometano agitando vigorosamente la
muestra durante dos minutos, liberando el exceso de presién periddicamente Pasar el

extracto por una cama de sulfato de sodio anhidro y reunirlos en un matraz redondo de
entrada esmerilada.

Nota: el sulfato de sodio anhidro que se utilizara, se tendra que meter a secar en la

estufa a una temperatura de 180 °C durante dos horas o toda la noche. Pasado el

tiempo dejarlo enfriar en un desecador. Con el fin de eliminar el exceso de humedad
que pudiera retener.

11.3.4 Repetir el paso 11.3.3 en dos ocasiones mas.

11.3.5 El combinado de los extractos se concentra en el evaporador rotatorio a presion
reducida teniendo cuidado de no liegar a sequedad.

11.3.6 Transferir a un vial de 1.8 ml el extracto y evaporar a flujo de nitrogeno, no
olvidar enjuagar tres veces el matraz que contenia el extracto organico  con
Diclorometano o con el disolvente con el cual se extrajo la muestra si este es diferente.
11.3.7 Aforar las muestras a 1 mL e inyectar al cromatégrafo de gases.

11.3.8 En caso de que el cromatograma resultante sea muy complejo, se debera hacer

una limpieza con florisil.

11.3.9 En una columna vertical agregar aproximadamente 20g de florisil activado,
anadir sulfato de sodio anhidro en la parte superior del florisil para formar una capa de
1-2 cm de profundidad.

- 11.3.9.1 Pre-eluir la columna con 60 mL y descartar el eluato. Justo antes de la

exposicion del sulfato de sodio al aire, trasvasar el extracto de la muestra en la

columna (10 mL).Para completar la transferencia, dar dos enjuagues de 1 a 2 mL con
hexano

11.3.9.2 Eluir la columna con 200mL de eter etilico — hexano (6/94, v/v), el flujo con el
cual se debera eluir la columna serd de 5mL /min. Esta fraccion se etiquetara como la
primera, y todos los haloéteres estan en esta fraccion.
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" 11.8.9.3 Eluir nuevamente la columna con 200mL de eter etilico — hexano (15/85, v/v),
en un segundo matraz (Fraccién 2)
11.3.9.4 Realizar una tercera elucién a la columna con 200 mL de eter dietilico / hexano
(50/50, v/v) en un tercer matraz (Fraccion 3)
11.3.9.5 Realizar una elucién final con 200 mL de eter etilico, recogiendo el eluato en
otro matraz (fraccion 4)
11.3.10 Ya obtenidos los extractos se concentran el rotavapor a presion reducida,
teniendo cuidado de no llegar a sequedad. '
11.3.11Se trasvasan a viales de 1.8 y concentrando a flujo de nitrégeno, no olvidarse
que se tienen que enjuagar 3 veces el matraz que contenia el extracto, con el
disolvente utilizado para la elucién
11.3.12 Aforar a 1mL e inyectar en el sistema cromatografico, de no inyectar de
manera inmediata las muestras tendrén que ser almacenas a 4°C alejadas de la luz
directa. Las muestras podran permanecer almacenadas un tiempo no mayor a 28 dias.
11.4 Curva de calibracién
Solucion estandar Hexaclorobenceno 1000 pg/mL
Solucién estandar de mezcla de compuestos organoclorados de 1000 ug/mL
Estandar de Hexaclorobenceno
Surrogado o Sustituto
11.41  Preparacion de solucién estandar de Hexaclorobenceno de 1000 pg/mL.
Pesar aproximadamente 5 mg de hexaclorobenceno en un matraz volumétrico de 5mL,
en una balanza analitica y disolver con acetona grado plaguicida y aforar a la marca
del matraz. Transferir a viales debidamente etiquetados y guardarlos en refrigeracion a
4°C.
11.4.2 Preparacién de solucién estandar de compuestos organoclorados de
100 pg/mL. '
Agregar a un vial de 1.8 mL 800 pL de acetona grado plaguicida con una jeringa de
1000 uL graduada y previamente enjuagada con acetona grado plaguicida. .
Tomar con jeringa de 100 pL previamente enjuagada con acetona grado plaguicida 100
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WL de la solucién de 1000 ug/mL de hexaclorobenceno y depositar en el vial que
contiene la acetona, ademas agregar con jeringa 100 pL de estandar de compuestos
organoclorados. Tapar y homogeneizar.

11.4.3 Preparacion de solucién estindar de 10 pg/mL compuestos
organoclorados.

De la solucion anterior tomar con jeringa de 100 uL y depositar en un vial conteniendo
900 pL de acetona, tapar y homogeneizar.

11.44 ' Preparacién de solucién de 1 pg/mL de estindar de compuestos
organociorados.

Tomar 100 pL de solucién esténdar de 10 ug/mL con jeringa de 100 pg/mL y depositar
en un vial de 1.8 mL conteniendo 900 pL de acetona, tapar y homogeneizar.

11.45 Preparacion de estandar surrogado de 1000 pg/mL.
Pesar aproximadamente 5 mg de ‘surrogado en un matraz volumeétrico de 5 mL en
balanza analitica, disolver y aforar con metanol grado HPLC a la marca.

11.46 Preparacion de estandar de surrogado de 100 pg/mL.
A partir de la solucién anterior tomar 100 uL con jeringa de 100 L en un vial de 1.8 mL
conteniendo 900 ulL de metano! grado HPLC, tapar y homogeneizar.

11.4.7 Preparacion de estandar surrogado de 9 pyg/mL. |
Tomar 90 pL de solucién esténdar de surrogado de 100 ug/mL con jeringa de 100 pL vy
depositar en vial conteniendo previamente 800 pL de metanol grado HPLC, tapar y

" homogeneizar.

11.4.8 Preparacion de la curva de calibracion.
Preparar la curva de calibracién de 0,01- 1,0 ug/mL en viales de 1.8 mL y a un volumen
final de 1 mL tomando los siguientes volimenes de las soluciones estandar que se

“indican en las siguientes tabias

Interpretacion de resultados
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Soluciones de 0,01-0,3 a partir de solucién de 1ug/mL.

Volumen de solucién | Vol. de surrcgado 9| Volumen de acetona | Concentracion final
estandar de 1pg/mL | pg/mL en pg/mL

10 (L) 50( L) 940( L) 0,01

30( L) 50( L) 920( L) 0,03

50( L) 50( pL) 900( L) - 0,05

100( HL) 50( plL) 850( L) 0,1

200( uL ) 50( pL) 750( uL) 0,2

300( pL) 50( pL) 650( L ) 0,3

Soluciones de 0,5-1,0 pg/mL a partir de solucién de 10 pg/mL.

[Volumen de solucién | Volumen de | Volumen en acetona | Concentracién final
de 10ug/mL surrogado de 9 en
pg/mL pg/mL
50 (ul) 50 (ul) 900 (uL) 0,50
70 (ul) 50 (uL) 880 (uL) 0,70
90 (ul) 50 (uL) 860 (uL) 0,90
100 (ul) 50 (uL) 850 (ul) 1,0

CAQAC7-08.

12 CALCULOS

12.1 Hacer la integracion bajo la curva de
retencién con los estandares.

estadisticamente. Deter
coeficiente de correlacién.

minar por este medio la

Una vez preparados las soluciones estandar de la curva de calibracién inyectarlas en el
cromatégrafo empleando el méiodo correspondiente a compuestos organoclorados.

Las sefales en los cromatégramas que coincidan con los tiempos de retencioén de los
estandares +0.1 min y cuyo espectro de masas coincida con el de referencia seran
tomadas como positivas, siendo evidencia de Ia presencia del (los) plaguicida (s) en la
muestra. Los criterios de aceptacién de resultados se encuentran

en el procedimiento

1as sefales que coincidan en tiempo de

12.2 Llevar a cabo el ajuste de la curva y el caleulo del coeficiente de correlacion -
pendiente, ordenada al origen y
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12.3 Interpolar. los valores de las areas de los picos de las muestras positivas en la
curva de calibracion de los estandares.

12.4 En caso de que alguna muestra presente analitos en concentraciones mayores a

los ambitos de la curva de calibracién, se preparard una nueva curva de calibracién que
cubra el rango de concentracién del analito en la muestra o se diluird el extracto.

13 FORMATOS
No aplica

14 BIBLIOGRAFIA

USEPA Method 3620B. Florisil Cleanup.1996

“USEPA Method 508. Determination of Chlorinated Pesticides in Water by Gas

Chromatography with an Electron Capture Detector - Revision 3.1. 1995

Método USEPA 8081B. Plaguicidas organoclorados mediante cromatografia de gases.

15 REFERENCIAS

US-EPA. METHOD 8270D. Semivolatile  Organic  Compounds by Gas
Chromatography/Mass Spectrometry (GC/MS).1998
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M m@

iy Intstitue Mexicons de

Teenelogia del Agua

LABORATORIO DE CALIDAD DEL AGUA

PRUEBA DE DESEMPENO ALDRIN HOJA DE CALCULO
CROMATOGRAFO: VARIAN 3800
LIMITE DE DETECCION DEL METODO

PROM
BLANCOS= 0 0 pg/L
t 99% = 4,541
LDM = B + (f) (S)
LDM = (0,0 ug/L) + (4.541) (0,001444094 pg/L)
LDM = ' 0,006
LIMITE DE CUANTIFICACION DEL METODO
LCM =108 + X
LCM =10 (0,0014440941g/L) +(0,01080485ug/L)
| . Lem= 0,03 pg/L |
BLANCOS MUESTRA CONC.CUANTIFICADA CONC. TEORICA RECUPERACION (R)
ug/L. ug/L %
0 STD1 ' 0,0103 0,01 102,85
0 STD2 0,0096 0,01 96,10
0 STD3 0,0104 0,01 104,20
0 STD4 0,01 129,05
0 STD5 0,01 82,27
0 STD6 0,01 76,90
STD7 ; 0,01 107,00
Prom.4 miras.sintéticas X 0,01 080 PHOM R 99.7663
Desv. 4 miras sintéticas S 0,00144 . SR 17,2304
PROM.BCOS B ' 0 RySRdelas7
Sbeo 0 miras sintéticas
REPETIBILIDAD DEL METODO:
Coeficiente de Variacion
CV = (SR/R) *100
CV = [(22,1111)/(93,1863)]*100% : Cv= 17,27
Cumple criterio
EXACTITUD DEL METODO:
Conc. Tedrica = 0,01 Conc. Cuantificada promedio = 0,00998
de los 7 estandares
Exactitud = (Conc.cuantificada prom./Conc Teérica)*100
Exactitud = (0,010804851g/L)/0,01pg/L)*100 i s
|Exactitud = : 99,77 Cumple criteri |
LIMITES DE CONFIANZA: 195%= 2,447
LC=R + ((t95%)*SR/n) n=7 :
il e S e e e SR= ..1-7.;.2-304. 2 L CE e ——
LCS =93,1863 % + (22,1111/7) v LN
| LCS = 105,79 |
LCI=93,1863 % - (2,447 22,1111/7) _
| LCl = 93,74 |
-SESGO ' 8%
ANALISTA: SUPERVISOR: M T

Luis A. Gynzalez E. Manuel $4Achez Z.



w Instituns Modcons de

Tacnologia def Agua

LABORATORIO DE CALIDAD DEL AGUA

PRUEBA DE DESEMPERNO DIELDRIN HOJA DE CALCULO

CROMATOGRAFQ: VARIAN 3800

LIMITE DE DETECCION DEL METODO
PROM
BLANCOS= 0 0 pa/lL
t 99% = 4,541
LDM =B + (1) (S)
LDM = (0,0 pg/L) + (4.541) (0,00101 pg/L)

| LDM = 0,005}
LIMITE DE CUANTIFICACION DEL METODO
LCM=10S + X
LCM =10 (0,00101pug/L)+(0,01131ug/L)
| LCM = 0,02 pg/L |
BLANCOS MUESTRA CONC.CUANTIFICADA CONC. TEORICA RECUPERACION (R)
pg/L Hg/L %
0 STDH 0,0102 0,01 101,70
0 STD2 © 0,0108 0,01 108,20
0 STD3 0,0125 0,01 124,53
0 STD4 0,0118 0,01 117,78
0 STD5 0,0124 e 0,01 124,27
0 STD6 0,0117 o 0,01 117,30
STD7 0,0134 ; 0,01 134,15
Prom.4 miras sintéticas X 0.01 131 : PROM R 1 18,2759
Desv, 4 miras sintéticas S 0 .001 01 SR 10 .3356
PROM.BCOS B 0 RySRdelas7
Sbco 0 mtras sintéticas
REPETIBILIDAD DEL METODO:
Coeficiente de Variacién
CV = (SR/R) *100
CV = [(10,8356/(118,2759)]*100% CV = 9,16
Cumple criterio
EXACTITUD DEL METODO:
Conc. Teotrica = 0,01 Conc. Cuantificada promedio = 0,01183
de los 7 estandares
Exactitud = (Conc.cuantificada prom./Conc Tedrica)*100
Exactitud = (0,01131pg/L)/0,01g/L)*100
|Exactitud = 118,28 Cumple criterio |
LIMITES DE CONFIANZA: 195%= 2,447
LC=R * ((t95%)*SR/n) n=7
SR= 10,8356
LCS =118,2759 % + (10,8356/7)
| LCS = 122,06 |
CCIr=118,2759 % - (2,447* 10,8356/7)
| LCI= 114,49 |
SESGO 13%
ANALISTA: SUPERVISOR: /MM Vet

Luis A. Go\zé!ez E. Manuewéﬁé?)ez Z.




GA7TA

i Instituso Mevicans de
Teenologia del Agua

LABORATORIO DE CALIDAD DEL AGUA

PRUEBA DE DESEMPENO HEXACLOROBENCENO HOJA DE CALCULO
CROMATOGRAFO: VARIAN 3800
LIMITE DE DETECCION DEL METODO

PROM
BLANCOS= 0 0 pg/L
t 99% = 4,541
LDM = B + (1) (S)
LDM = (0,0 pg/L) + (4.541) (0,00084 pg/L) .
| LDM = 0,004 ug/L B
LIMITE DE CUANTIFICACION DEL METODO
LCM=10S + X
LCM =10 (0,00084ug/L)+(0,00984 pg/L) e
LCM = 0,02 pg/L . |
BLANCOS MUESTRA CONC.CUANTIFICADA CONC. TEORICA RECUPERACION (R)
Hg/L Hg/L %
0 STD1 0,0100 0,01 100,09
0 STD2 - 0,0093 0,01 93,02
0 STD3 0,0091 0,01 90,80
0 STD4 0,0110 0,01 109,50
0 STD5 s R 0,01 85,10
0 STD6 0,01 . 106,21
STD7 s 0,01 1 13_,53
Prom.4 miras.sintéticas X 0,00984 PROM R 99,7497
Desv. 4 miras sintéticas S 0 ,00084 SR 10 , 5421
PROM.BCOS B 0 ' Ry SRdelas 7
Sbhco 0 miras sintéticas

REPETIBILIDAD DEL METODO:
Coeficiente de Variacion

CV = (SR/R) *100

CV = [(10,5421)/(99,7497)]*100% CV = 10,57
Cumple criterio

EXACTITUD DEL METODO:

Conc. Tedrica= 0,01 Conc. Cuantificada promedio = 0,00997
, de los 7 estandares

Exactitud = (Conc.cuantificada prom./Conc Tedrica)*100

Exactitud = (0,00984 ug/mL)/0,011g/mL)*100 i

|Exactitud = - 99,75 Cumple criterio |

LIMITES DE CONFIANZA: t95%= 2,447
LC=R + ((t95%)*SR/n) n=7
SR= 10,5421

LCS =99,7497 % + (2,447* 10,5421/7)

| LCS = 103,43 |

LCI=99,7497 % - (2,447* 10,6421/7)

| LCI = 96,06 |

SESGO 2%
ANALISTA: A SUPERVISOR: ,%ZZLJ g

Luis A. Gon:)iiez E. Manuel'Sgnthez Z.
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. ATA

mey Institune Mexicono du
Tecnologia del Agua

LABORATORIO DE CALIDAD DEL AGUA

PRUEBA DE DESEMPENO HEPTACLORO

CROMATOGRAFO: VARIAN 3800

LIMITE DE DETECCION DEL METODO

PROM
BLANCOS=

LDM =B + (t) (S)

LDM = (0,0 pg/L) + (4.541) (0,00011 pg/L)

HOJA DE CALCULO

0 pg/L
t 99% = 4,541

LDM =

0,0005]

LIMITE DE CUANTIFICACION DEL METODO

LCM=10S + X
LCM =10 (0,00011 pg/L)+(0,00953 pg/L) _ :
| LCM = 0,01 pg/L |
BLANCOS MUESTRA CONC.CUANTIFICADA CONC. TEORICA RECUPERACION (R)
pg/L Hg/L %
0 STD1 0,0094 0,01 94,15
0 STD2 0,0096 0,01 96,10
0 STD3 0,0095 0,01 94,70
0 STD4 0,0096 0,01 96,44
D STD5 0, 0,01 87,30
0 STD6 0,01 75,17
STD7 0,01 88,20
Prom.4 miras.sintéticas X 0.00953 PROM R 90,2946
Desv. 4 mtras sintéticas S 0,0001 1 SR 7,61 46
PROM.BCOS B 0 RySRdelas?7
Sbco 0 mtras sintéticas
REPETIBILIDAD DEL METODO:
Coeficiente de Variacién
CV = (SR/R) 100
CV = [(7,6146)/(90,2946)]*100% Cvs= 8,43

EXACTITUD DEL METODO:

Conc. Tedrica = 0,01

Cumple criterio

Conc. Cuantificada promedio =
de los 7 estandares

0,00903

Exactitud = (Conc.cuantificada prorh.fConc Tedrica)*100
Exactitud = (0,00953485ug/L)/0,01ug/L)*100

|Exactitud =

90,29 Cumple criteric |

LIMITES DE CONFIANZA:
LC=R + ((t95%)*SR/n)

LCS =90,2946 % + (2,447* 7,6146/7)

195%= 2,447
n=7
SR= 7,614587029

| LCS = 92,96 |
——————LCI=90,2946 % - (2,447* 7,6 146/7)
| LCI= 87,63 |
SESGO 5%
ANALISTA: \\l SUPERVISOR: M&j -

Luis A. Gon)a’\hz E.

Manuel Sapéhéz Z.




GATA

o bntitue Mexicono de

Tecnologia del Agua

LABORATORIO DE CALIDAD DEL AGUA

PRUEBA DE DESEMPENO CLORDANO HOJA DE CALCULO
CROMATOGRAFO: VARIAN 3800
LIMITE DE DETECCION DEL METODO
PROM
'BLANCOS= 0 0 ug/L
t 99% = 4,541
LDM =B + (1) (S)
LDM = (0,0 pg/L) + (4.541) (0,000144 ug/L)
| LDM = 0,001 |
LIMITE DE CUANTIFICACION DEL METODO
LCM =10S + X
LCM =10 (0,000144438g/L)+(0,008432ug/L) - - A
| LCM = 0,01 pg/L |
BLANCOS MUESTRA CONC.CUANTIFICADA CONC. TEORICA RECUPERACION (R)
pg/L Hg/L %
0 STD1 0,0084 0,01 83,68
0 STD2 0,0086 0,01 86,40
0 STD3 ' 0,0084 0,01 84,11
0 STD4 0,0083 0,01 83,11
0 STD5 0,01 73,20
0 STD6 0,01 65,10
STD7 0,01 67,42
Prom.4 miras.sintéticas X 0,008432 PROM R 77,5739
Desv. 4 miras sintiticas S 0,000144 SR 8,8162
PROM.BCOS B 0 ' RySRdelas7
Sbeco 0 mtras sintéticas
REPETIBILIDAD DEL METODO:
Coeficiente de Variacion
CV = (SR/R) *100 _
CV = [(8,8162)/(77,5739)]*100% cV= 11,36
Cumple criterio
EXACTITUD DEL METODO:
Conc. Tedrica = 0,01 Conc. Cuantificada promedio = 0,00776
de los 7 estandares
Exactitud = (Conc.cuantificada prom./Conc Tedrica)*100
Exactitud = (0,0084324251g/L)/0,01ug/L)*100 ol
|Exactitud = 77,57 Cumple criterio |
LIMITES DE CONFIANZA: 195%= 2,447
LC=R + ((t95%)*SR/n) n=7
SR= 8,81621
LCS =77,5739 % + (8,816211061/7) _ Y £i5
| LCS = 80,66 |
LCIr="77,5739 % = (2,447* 8,816211061/7) =
| LCl = 74,49 |
SESGO 16%
ANALISTA: \\, SUPERVISOR: A
Manuel S4yiehez Z.

Luis A. Gonza‘hKE.
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B Moy Iristitime Mesicone de
Tecnolegia del Agua
>
LABORATORIO DE CALIDAD DEL AGUA
> i ;
PRUEBA DE DESEMPENO ENDRIN HOJA DE CALCULO
- CROMATOGRAFO: VARIAN 3800
m LIMITE DE DETECCION DEL METODO
PROM
> BLANCOS= 0 0 pg/L _
t 99% = 4,541
m LDM = B + () (S)
LDM = (0,0 pg/L) + (4.541) (0,00087 ug/L)
- ) | LDM = 0,004}
- | LIMITE DE CUANTIFICACION DEL METODO
LCM =108 +X _
-3 LCM =10 (0,00087pg/L)+(0,00758ug/L) - s
| LCM = 0,02 Ho/L |
= BLANCOS MUESTRA CONC.CUANTIFICADA CONC. TEORICA RECUPERACION (R)
- Hg/L Hg/L %
0 STD1 0,0086 0,01 86,10
-~y 0 STD2 0,0072 0,01 71,86
0 STD3 0,0077 0,01 77,45
- 0 STD4 0,01 65,65
0 STD5 0,01 68,13
- 0 STD6 0,01 61,30
STD7 0,01 53,20
= ] S R X 0,00753 PROM R 69,0986
Desv. 4 miras sintéticas S 0,0008? SR 1 0,7458
= PROM.BCOS B 0 RySRdelas 7
Sbco 0 mtras sintéticas
= )
REPETIBILIDAD DEL METODO:
- | Coeficiente de Variacion
CV = (SR/R) *100
2> CV = [(10,7458)/(69,0986)]*100% oV = 15,55
Cumple criterio
m: ) EXACTITUD DEL METODO:
e | Conc. Tedrica = 0;01 Conc. Cuantificada hromedio = 0,00691
de los 7 estandares
D Exactitud = (Conc.cuantificada prom./Conc Tedrica)*100
Exactitud = (0,000753pg/L)/0,01pg/L)*100 : ' r
) |Exactitud = 69,10 Cumple criterio |
- LIMITES DE CONFIANZA: 195%= 2,447
LC=R + ((t95%)*SR/n) n=7
u: | . SR= 10,74580139
LCS =69,0986 % +(2,447*10,7458)
- ) | LCS = 72,85 |
3— e e e ) % - (2, ; ] . :
| LCI= 65,34 , |
o SESGO 25%
s |
E AN
ANALISTA: \ SUPERVISOR: M 2
ok Luis A. Gonzélez 5. Manuel SarieHez Z.
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Irsritutio Mexicorss de
Tecnologia del Agua

LABORATORIO DE CALIDAD DEL AGUA

PRUEBA DE DESEMPENO DDT
CROMATOGRAFOQO: VARIAN 3800

LIMITE DE DETECCION DEL METODO
PROM
BLANCQS= 0

LDM =B + (1) (S)
LDM = (0,0 ug/L) + (4.541) (0,000235 pg/L)

HOJA DE CALCULO

0 pg/L
1 99% = 4,541

[ LDM = 0,001

LIMITE DE CUANTIFICACION DEL METODO

- LCM =108 + X

BLANCOS

000000

Prom. 4 miras sintéticas

Desv. 4 mtras sintéticas

PROM.BCOS

LCM =10 (0,000235pg/L)+(0,009940ug/L)

| LCM = 0,01

MUESTRA CONC.CUANTIFICADA
mg/L
STD1 0,0102
STD2 0,0100
STD3 0,0100
STD4
STD5
STD6
STD7
X 0,009940
S 0,000235
B 0
Sbco 0

REPETIBILIDAD DEL METODO:
Coeficiente de Variacion

CV = (SR/R) *100

CV = [(20,7110)/(112,8504)]*100%

EXACTITUD DEL METODO:

Conc. Tebrica =

ug/L |
CONC. TEORICA RECUPERACION (R)
mg/L %
0,01 101,70
0,01 99,50
0,01 100,23
0,01 96,16
0,01 117,58
0,01 119,99
0,01 154,80
PROM R 112,8504
SR 20,7110
RySRdelas?

mtras sintéticas

Cv= 18,35

Cumple criterio

|Exactitud =

LIMITES DE CONFIANZA:
LC=R + ((t95%)*SR/n)

| LCS =

UHBHUHHUUUHUUHUUHHHUHHHUHHHHHHUH

ANALISTA:

SESGO

0,01 Conc. Cuantificada promedio = 0,011285
de los 7 estandares

Exactitud = (Conc.cuantificada prom./Conc Teérica)*100
Exactitud = (0,009940pg/mL)/0,01pg/mL)*100 e

112,85 Cumple criterio |

195%= 2,447
3 =4
SR= 20,7110

LCS =112,8504 % + (20,7110/7)

120,09 |
LCI'="112,8504 % - (2,447* 20,711077)
- LCl = 105,61 |

1%
\i SUPERVISOR: M g

Luis A. Gonzé‘le\%.

L}

Manuel Sdnghéz Z.
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Print Date: 15 Dec 2009 16:49:08 Sample Report for 0.01ug-ml 1era.sms

Sample ID:

051 ug-mL 1era Opgrator: LAG
Instrument 1D: Varian MS #1 Last Calibration: 06/12/2006 03:49 p.m.
Acquisition Date: 09/12/2009 12:14 p.m. Data File: ...s\0.01ug-ml 1era.sms
Calculation Date: 15/12/2009 11:46 a.m. Method: ...9\0.01ug-ml 1era.sms
Inj. Sample Notes: - None - -
| kCount} o . RIC Merged 0.01ug-mL 1era. SMS 2000 CENTROID RAW —
| 30 i 5 = \ -
3 i H o
| 3 i 12 s
P25 = 2 E
1 i Lo =
i 207 5 B E
1 ] i s 19} s
i ; G 0E £ oL & £ & £ 2¢ by
i EE SE E 58 E E 8E KE SE - .
10 e a5 o3 c® Wwe oo -QE Qo =3 ; =
| ] :*‘g‘l %‘-Elé-% |§\§‘ 8§ 8& %ﬂm_‘a‘dﬁ %8__ SRR e E
! 55 -g—cﬁ lI‘Q—iEF .hiit*- i+r; ||r§02 ;'OQIEQ &
- I NN Tak | T % 2 S |_I_| T |l T T T T 'I - : T m".‘ =T T T .I T T T T T T T T T T T T
! 1o 15 2o 25 3
R e N . ) minutes
~ Segt | seg2 [a[alsel 7 fe[ o [11] [T ] | [17llrel20l [ [23] 24 | | 26 | Seq27. e Time: 23.00-33.00 |
301 __ B17 831 1244 1559 ) 1874  Scans |

Target Compounds

PV UVP VPV UVUUPIPIUWIPLUUWIUIIWIOWIUWVIVWIUWIWIWUOBUWUWUUVUWUUU

# RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
1 7.887 Hexaclorobenceno Id. 284 .0 2186 2186.026 Counts
2 7.764 Alfa-HCH Id. 181.0+4219.0 4083 4083.409 Counts
3 9.043 4,4-diclorobifenilo Id. 152.0+222.0 45476 45476.176 Counts
4 8.368 Lindano Id. 183.0+219.0 3960 3959.520 Counts
5 10.781 Heptacloro Id. 272.0+100.04337.0
878 978.163 Counts
6 12.034 Aldrin Id. 263.0466.0+91.0
3162 3161.723 Counts
7 8.623 Beta-lindano Id. 181.0+219.0+183.0
. 5730 5730.476 Counts
8 9.373 Delta-HCH Id. 183.0+219.0 2644 2643.749 Counts
9 13.483 Epoxido de heptacloro Td. 353.0 1505 1504.689 Counts
10 25.183 Endosulfan I Miss. 241.0+4195.0 0 0.000
11 14.409 Clordanol Id. 373.0+375.0 5647 5647.305 Counts
12 14.950 Clordano? Id. 373053750 5345 5344.679 Counts
13 15.863 DDE Iid. 246.0+176.04318.0
6204 6204.343 Counts
14 16.107 Dieldrin Id. 79.0+108.0+263.0
610 610.331 Counts
5 17.017 Endrin Id. 67.0+243.0+245.0+317.0+345.0
198 197.819 Counts
16 17.723 ©DDD Id. 235.0+165.0 2541 2541.290 Counts
17 17.49% EndosulfanlII Id. 195.0+339.0 513 512.502 Counts
18 19.412 o' p' -DDT Id. 235.0+165.0 881 880.703 Counts
19 18.150 Endrin Aldehido Ia. 67.0+209.0+245.0+345.0
562 561.505 Counts
20 18.210 Sulfato de Endusoclfan Id. 272.0+387.0 530 529.856 Counts
21 22.069 Metoxicloro Tl 227.0 108 108.218 Counts
22 21.091 Endrin Cetona Miss. 67.0+317.0 0 0.000
Unidentified Peaks
Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward
RF Used: 1.000 Match Thresh: 400
# RT Compound Name Status Area __Amount R.Match
23 5.029 Search Failed Unk. 73905 46.202 ]
24 6.316 Diethyl Phthalate TIC 53083 33.185 835
25 6.388' Cyclooctasiloxane, hexadecam TIC 32974 20.614 764
Sample Preparation
Wigls: 3 Injection Number: 1 Volume: 1.0 uL Position: 1




Print Date: 15 Dec

2009 16:54:26

Sample Report for 0.02 ug-m| 1era .sms

Sample ID:
Instrument ID:
Acquisition Date:
Calculation Date:

Inj. Sample Notes:

0.02 ug-mL 1era
Varian MS #1
09/12/2009 12:51 p.m.
15/12/2009 04:54 p.m.
None

Operator:

Last Calibration:
Data File:
Method:

LAG

06/12/2006 03:49 p.m.
...0.02 ug-ml 1era .sms
...0.02 ug-ml 1era .sms

kCounﬁs § RIC Merged 0.02 ug-mL 1era .SMS 2000 CENTROID RAW ]
7 il ]
25 § £ 8 3
- | it
| 1sd se & op B Y. e
{ SE E TE §FE E BE KE SE 7
- | 821N 35 B3 Q2 24 Qe £g .
*6:&3%8- 5% g2 88 = T —
] RIS b E [ E 32 0% 2] 3
R T 1l52102’5
minutes
Seg 1 | seg2 [a[alslel 7 [s[o [ [11] [T [ T17llelz0] | [23] 24 | [ 26 | seg27.El _ Time: 23.00-33.00
301 617 933 1246 1564 1878 Scans
Target Compounds
# RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
1, 7.885 Hexaclorobenceno Id. 284.0 3327 3327.123 Counts
2 7.765 Alfa-HCH Id. 181.0+2189.0 6446 6445.844 Counts
3 9.041 4,4-diclorobifenilo Id. 152 Q232,10 48026 48026.363 Counts
4 8.365 Lindano Id. 183.0+219.0 6752 6751.600 Counts
5 10.77% Heptacloro Tl 272.0+100.04+337.0
1677 1677.387 Counts
6 12.032 BAldrin Id. 263.0+66.0+91.0
3811 3811.097: Counts
7 8.624 Beta-lindano Id. 181.0+219.0+183.0
9445 9445.415 Counts
8 9.374 Delta-HCH Id. 183.0+219.0 5024 5023.859 Counts
9 13.481 Epoxido de Heptacloro Id. 3520 2787 2786.739 Counts
10 25.183 Endosulfan I Miss. 241.0+1985.0 0 0.000
11 14.406 Clordanol Tl TR ITR D 9314 9313.761 Counts
T3 14.850 Clordanc? T, 373.0+375.0 9186 9186.432 Counts
13 15.861 DDE Id. 246.04176.0+318.0
9970 9970.383 Counts
14 16.108 Dieldrin L., 79.0+108.0+263.0
1202 1202.216 Counts
15 17.018 Endrin Id. 67.0+243.0+245.0+317.04+345.0
418 <417 .5798 Counts
16 17.719 DDD Id. 235.0+165.0 3956 3956.354 Counts
17 17.4926 EndosulfanIT Id. 185.04+33%8.0 872 871.998 Counts
18 19.413 o' p' -DDT Id. 235.0+165.0 1386 1385.680 Counts
19 18.158 Endrin Aldehido Id. 67.0+209.0+245.04+345.0
1122 1122.436 Counts
20 19.212 Sulfato de Endusclfan Id. 272.0+387.0 975 975.401 Counts
21 22.066 Metoxicloro Id. A 165 164.868 Counts
22 21.091 Endrin Cetona Miss. 67.0+317.0
Unidentified Peaks
Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward
RF Used: 1.000 Match Thresh: 400
# RT Compound Name Status Area Amount R.Match
23 5.029 Search Failed Unk. 60279 37.6081 ———
24 6.317 Diethyl Phthalate TIC 58333 36.474 852
25 6.376 Cyclooctasiloxane, hexadecam TIC 41317 25.835 762

ek Aok #

Sample Preparation

Vial: 4

Injection Number: 1

Volume: 1.0 ulL

Position: 1




Print Date: 16 Dec 2009 10:00:31 Sample Report for 0.04 ug-ml 1era .sms
Sample ID: 0.04 ug-mL 1era Operator: LAG
Instrument ID: Varian MS #1 Last Calibration: 06/12/2006 03:49 p.m.
Acquisition Date: 09/12/2009 02:05 p.m. Data File: ...0.04 ug-ml 1era .sms
Calculation Date: - 16/12/2009 10:00 a.m. Method: ...8-12-089sis3cuant.mth
Inj. Sample Notes: None
kCounts RIC Merged 0.04 ug-mL 1era .SMS 2000 CENTROID RAW
304 o - 4
] o ] £ ]
20 3 2 T B E
e BESe BF ESERE Gt sEnf 8t P
10- BRi9s. 88lc3 8385 83 2o oy £9 / .
] ShiI3 gRESD ég BFr G0 88280 oo oA ]
: 7S FS8s 88 Py BT BE TSRS ;
NE—— S 1 . ; 12 £ e T B ;'—yL—..‘T‘JL‘...r-..'E......;...........r
5 1o 15 20 25 ]
minutes
Seg 1 | seg2 [afalslel 7 [elo [41] [ [T [T17ll1el20] [ [23] 24 [ [ 26 | seq27.El _Time: 23.00-33.00
301 618 933 1245 1562 1878  Scans |
Target Compounds
# RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
1 7.893 Hexaclorobenceno Id. 284.0 5206 5205.768 Counts
2 T7.770 Alfa-HCH Id. 181.0+219.0 9418 9417 .740 Counts
3 9.043 4,4-diclorobifenilo Id. 152.0+222.0 43156 43155.926 Counts
4 8.373 Lindano Ld. 183.0+219.0 10249 10248.925 Counts
5 10.786 Heptacloro Id. 272.0+100.0+337.0
2757 2757.423 Counts
6 12.041 Aldrin Id. 263.0+66.0491.0
5936 5936.425 Counts
7 8.629 Beta-lindano Id. 181.0+219.04183.0
15127 15126.890 Counts
8 9.379 Delta-HCH Id. 183.0+219.0 7375 7374.771 Counts
9 13.488 Epoxido de heptacloro Id. 353.0 4253 4253.394 Counts
10 25.183 Endosulfan I Miss. 241.0+195.0 0 0.000
11 14.415 Clordanol Id. 373.04+375.0 14624 14623.966 Counts
12 14.957 Clordano? Td. 373.04375.08 14477 14476.640 Counts
13 15.869 DDE Td: 246.0+176.0+318.0
14244 14244 345 Counts
14 16.113 Dieldrin Id. 79.0+108.0+263.0
1864 1863.948 Counts
15 17.024 Endrin T 67.0+243.0+245.0+317.0+345.0
6593 693.433 Counts
16 17.728 DDD Id. 235.04165.0 6120 6120.034 Counts
17 17.508 EndecsulfanII Id. 185.0+3359.0 1384 1383.647 Counts
18 19.421 o' p' -DDT Id. 235.0+165.0 2716 2715.636 Counts
19 18.161 Endrin Aldehido Id. 67.0+4209.0+4245.0+4+345.0
1704 1703.597 Counts
20 19.216¢ Sulfato de Endusclfan Id. 272.0+387.0 1616 1616.358 Counts
21 22.085 Metoxicloro Id. 227 .40 227 227.495 Counts
22 21.091 Endrin Cetona Miss. 67.0+317.0 0 0.000
Unidentified Peaks
Quan’lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward
RF Used: 1.000° Match Thresh: 400
# RT Compound Name Status Area Amount R.Match
23 5.031 Search Failed Unk. 78257 40.763 =
24 6.323 Diethyl Phthalate TIC 63960 33.316 857
25 6.385 Cyclooctasiloxane, hexadecam TIC 49762 25.921 806
Sample Preparation
Vial: 6 Injection Number: 1 Volume: 1.0 ulL Position: 1




Print Date: 16 Dec 2009 10:02:24

Sample Report for 0.05 ug-ml 1era.sms

Sample ID:

Instrument 1D:

Acquisition Date:
Calculation Date:
Inj. Sample Notes:

0.05 ug-mL 1era Operator: LAG

Varian MS #1 Last Calibration: 06/12/2006 03:49 p.m.
09/12/2008 02:42 p.m. Data File: ...\0.05 ug-ml| 1era.sms
16/12/2009 10:02 a.m. Method: ...8-12-09sis3cuant.mth
None

kCounts RIC Merged 0.05 ug-mL fera.SMS 2000 CENTROID RAW 1
30— 5 i
|25 2 s S -
: 5 4 2
- 5 2 T B
153 6o 25, £ 8¢ S5 ,£,.£ 8¢ ey
] :'QIE ili %g: E OE §E o E DE %E 2
e ¥’ £fled %3158 28 82 99 33 AT
] i o 5 _ 02 SN FO. . el i S s
i | Ho ORI 1= Be o SN .-
| T TR B R AR e
| minutes
Sea1 | seq2 [3[alsle[ 7 [l [11] [ 1 [ [ [17llielz0] [ [23] 24 | | 26 | Seq27. Ei _ Time: 23.00-33.00
301 618 932 1245 1563 1879  Scans
Target Compounds
b RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
1 7.884 Hexaclorobenceno Bt 284 .0 6441 6440.956 Counts
2 7.769 Alfa-HCH Tel., 181.0+219.0 11683 11683.418 Counts
3 9.050 4,4-diclorobifenilo Tdl. 152 .0+222.0 45547 45546.680 Counts
4 8.373 Lindano Id. 183.0+219.0 12342 12342.261 Counts
5 10.788 Heptacloro Id. 272.0+100.0+4337.0
3410 3410.431 Counts
6 12.044 Aldrin Id. 263.0+66.0+91.0
d : T677 7677.265 Counts
7 8.630 Beta-lindano Id. 181.0+219.0+183.0
18185 18184.674 Counts
8 9.381 Delta-HCH Id. 183.0+219.0 9287 9287.336 Counts
8 13.491 Epoxido de heptacloro Id. 353.0 5268 5268.431 Counts
10 25.183 Endosulfan I Miss. 241.0+195.0 0 0.000
11 14.417 Clordanocl Id. 373.0+375.0 17044 17044.371 Counts
12 14.960 Clordano?2 Id. 373.04375.0 17657 17656.732 Counts
13 15.874 DDE ' Id. 246.0+176.0+318.0
18531 18531.014 Counts
14 16.120 Dieldrin Id. 79.0+108.0+263.0
2197 2196.829 Counts
15 17.030 Endrin Id. 67.0+243.0+245.0+317.0+345.0
873 872.953 Counts
16 17.731 DDD Id. 235.0+165.0 7413 7413.190 Counts
17 17.509 EndosulfanII Id. 195.0+339.0 1696 1695.886 Counts
18 19.425 o' p' -DDT Id. 235.0+165.0 3413 3413.330 Counts
19 18.164 Endrin Aldehido 1id. 67.0+209.0+245.04+345.0
2169 2168.775 Counts
20 19.219 BSulfato de Endusolfan Id. 272.0+387.0 1523 1922.869 Counts
21 22.080 Metoxicloro Id. 227.0 260 259.792 Counts
22 21.091 Endrin Cetocna Miss. 67.0+4+317.0 0 0.000
Unidentified Peaks
Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward
RF Used: 1.000 Match Thresh: 400
# RT Compound Name Status Area Amount R Match
23 56033 Search Faited Unik. 49680 30,881 s
24 6.327 Diethyl Phthalate TIC 56218 34,945 B840
25 6.388 Cyclooctasiloxane, hexadecam TIC 54977 34.174 821
Sample Preparation
Vial: 7 Injection Number: 1 Volume: 1.0 ulL Position: 1




=
- | Print Date: 15 Dec 2009 16:57:48 Sample Report for 0.10 ug-m 1era.sms
m Sample ID: 0.10 ug-mL 1era Operator: LAG
Instrument 1D: Varian MS #1 Last Calibration: 06/12/2006 03:49 p.m.
n Acquisition Date: 09/12/2009 03:19 p.m. Data File: ..\0.10 ug-ml 1era.sms
Calculation Date: 15/12/2009 12:05 p.m. Method: ..\0.10 ug-ml 1era.sms
m Inj: Sample Notes: ~ None
m kCoun_tél RIC Merged 0.10 ug-mL 1era. SMS 2000 CENTROID RAW j
| i o . < i
n ! 30:' % ; % _
i 8 o= 3 :
n | -l £ !N ! = Lﬁ ]
p o= ol £ gecioc fec & £ 85 g
- S5 silE] 8- St eSS s
- 10  BRES EQ %% 85 B8 oS £3 ¥, 7]
- ] e el i e e e
i 15 20 25 0
Ny P minutes
- | seq1 | sea2 !3lalssl 7 [s] o[ Tta] [T T [ rlltel20[ [ [28[ 24 [ [ 26 | seq27, Ei _ Time: 23.00-33.00 |
- 617 932 1246 1565 1883 Scans |
3 Target Compounds
» # RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
i 7.885 Hexaclorocbenceno Id. 284.0 11547 11546.781 Counts
2 7.774 Alfa-HCH Id. i <o 5 0 o i R 20504 20504 .048 Counts
m 3 9.052" 4,4-diclorobifenilo Id. 152.0+222.0 44448 44447 .660 Counts
4 8.375 Lindano Id. 183.0+219.0 21610 21610.131 Counts
3 5 10.78%9 Heptacloro Id. 272.0+100.0+337.0
: 86283 6293.138 Counts
6 12.044 Aldrin Id. 263.0+66.0+91.0
- ) 11546 11546.313 Counts
7 8.630 Beta-lindano Id. 181.0+219.0+183.0
: 32336 32335.959 Counts
8 9.380 Delta-HCH Id. 183.04219.0 16881 16881.396 Counts
9 13.481 Epoxido de heptacloro Id. 353.0 8875 8875.183 Counts
» 10 25.183 Endosulfan I Miss. 241.0+195.0 0 0.000
11 14.420 Clordanol Id. 373, 0+375,0 22712 22711.568 Counts
n 12 14.963 Clordano?2 Id. 373.0+375.0 32511 32511.348 Counts
13 15.874 DDE Id. 246.0+176.04318.0
25816 25815.760 Counts
> 14 16.116 Dieldrin Id. 79.0+108.0+263.0
3945 3945.377 Counts
’ 15 17.033 Endrin Id. 67.0+243.0+245.0+317.0+345.0
1613 1612.926 Counts
16 17.731 DDD Tl 235.0+165.0 13571 13570.631 Counts
’ 17 17.511 EndosulfanII Id. 195.04+339.0 26892 2692.379 Counts
18 19.426 o' p' -DDT Id. 235.0+4165.0 6837 6837.342 Counts
’ 19 18.162 Endrin Aldehido T 67.0+4209.0+245.0+345.0
3914 3913.586 Counts
20 19.220 Sulfato de Endusolfan Id. 272.0+387.0 3748 3747.687 Counts
' 21 22.082 Metoxicloro Lid, 20%.0 484 483.968 Counts
22 21.091 Endrin Cetona Miss. 67.0+317.0 0 0.000
»
Unidentified Peaks
' Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward
' RF Used: 1.000 Match Thresh: 400
b # RT Compound Name Status Area Amount R.Match
' 23 5.032 Search Failed Unk. 76586 38.325 =
24 6.325 Diethyl Phthalate TTE 49680 24.861 838
' 25 6.385 Benzoic acid, 2,4-bis[(trime TIC 73568 36.815 8092
' Sample Preparation
' Vial: B Injection Number: 1 Volume: 1.0 ulL Position: 1
=]




Print Date: 15 Dec 2009 16:58:40

Sample Report for 0.01ug-m! pcls 2da.sms

Sample ID;
Instrument ID:
Acquisition Date:
Calculation Date:

Inj. Sample Notes:

0.01ug-mL Pcls 2da
Varian MS #1
10/12/2009 06:42 a.m.
15/12/2009 12:06 p.m.
None

Operator:

Last Calibration:
Data File:
Method:

LAG

06/12/2006 03:49 p.m.
...01ug-ml pcls 2da.sms
...01ug-ml pcls 2da.sms

!(Counti RIC Merged 0.01ug-mL Pcls 2da.SMS 2000 CENTROID RAW E
| ! 5 .
25_.- | ? o § é E
] £ — (8] [=]
20- fi e 5 7} —
| i Lo =% = i
] 5 2 £ 2 et
s : TEE  p& & B Be Bg He. g be A
| QE5E G6E E DE GE 2E SERE 9F ]
| 104 e I'EZ"E E. T 1~ Bw Bo 8o o= gnc L -
| 1 i O iden B~ EN B~ 59 T {9 70 30 _, i
g i lenis8 BSBS 83 62 0l S8 5o :
: | Lo FeREEe FS bt |32 22N |
' 75 T g T T T T T T T T T T Ty
i o T o minutes
Seg 1 | _sea2 [alaldel 7 [ o] [11] [ [ [ [ [17l[1el20l | [23] 24 | [ 26 | seq27,El . Time: 23.00-33.00
301 si8 935 1248 1566 1884 Scans |
Target Compounds
# RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
1 7.881 Hexaclorcbenceno Id. 284.0 1924 1823.827 Counts
2 7.761 Alfa-HCH T, 181.0+219.0 3949 3948.953 Counts
3 9.037 4,4-diclorcbifenilo Id. 152 .04222.0 46016 46015.836 Counts
4 8.362 Lindano Id. 183.0+219.0 3814 3813.879 Counts
-5 10.774 Heptacloro Id. 272.04100.04337.0
840 840.172 Counts
6 12.027 Aldrin Id. 263.0+66.0+91.0 )
2527 2527.475 Counts
i/ 8.617 Beta-lindano Id. 181.0+219.0+183.0
5297 5296.818 Counts
8 9.370 Delta-HCH Id. 183.0+218.0 2089 2089.046 Counts
9 13.475 Epoxido de heptacloro Id. 353.0 1387 13286.660 Counts
10 25.183 Endosulfan I Miss. 241.04185.0 0 0.000
11 14.401 Clordanol Id. 373.0+375.0 5601 5600.571 Counts
12 14.940 Clordano? Id. 373.0+375.0 5141 5141.401 Counts
13 15.855 DDE Id. 246.0+176.0+318.0
5874 5874.342 Counts
14 16.104 Dieldrin Id. 79.0+108.0+263.0 .
: 653 652.887 Counts
15 17.014 Endrin Id. 67.04+243.0+245.0+317.0+345.0
184 184.239 Counts
16 17.70% DDD Id. 235.0+165.0 1867 1867.460 Counts
17 17.483 EndosulfanII Id. 195.0+339.0 423 423.334 Counts
18 19.398 o' p' -DDT Id. 235.0+165.0 THE 773.416 Counts
19 18.143 Endrin Aldehido Id. 67.04209.04245.0+345.0
487 487.443 Counts
20 19.204 Sulfato de Endusolfan Id. 272.04387.0 481 481.275 Counts
21 22.069 Metoxicloro 1d. 227.0 117 117.080 Counts
22 21.091 Endrin Cetona Miss. 67.0+317.0 0 0.000
Unidentified Peaks
Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward
RF Used: 1.000 Match Thresh: 400
# = RT Compound Name Status Area Amount R.Match
23 5.027 Search Failed Unk. 45423 35.934 e
24 6.317 Diethyl Phthalate i TIC 41244 32.628 836
25 6.381 Cyclooctasiloxane, hexadecam TIC 39740 31.438 836
Sample Preparation
Vial: 3 Injection Number: 1 Volume: 1.0 ulL Position:
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Print Date; 15 Dec 2009 16:59:54

Sample ID:
Instrument D:
Acquisition Date:
Calculation Date:

Inj. Sample Notes:  None

Sample Report for 0.02 ug-ml pcls 2da.sms

0.02 ug-mL Pcls 2da
Varian MS #1
10/12/2009 07:19 a.m.
15/12/2009 12:08 p.m.

Operator:
Last Calibration:
Data File:

© Method:

LAG

06/12/2006 03:49 p.m.
...2 ug-ml pcls 2da.sms
...2 ug-ml pcls 2da.sms

' kCounts RIC Merged 0.92 ug-mL Pcls 2da. SMS 2000 CENTROID RAW
30 2 § :
b i o i
> | g g E
20- g _ 3
3 = c i s
15 LE pDE E QOc OCc EE I'UE £ fc it
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104 gPiI~l SN e 2SN 5@ Tw To Fo 2o s
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i E Yl s Sl 3 T Tl L i
P 5 b s A " Cds T
bicsiies S minutes
| seg1 | seg2 [3falsll 7 Je[o ] [11] [ ] [ T17lltslz0] [ [23] 24 | | 26 | seq27, &l _Time: 23.00-33.00
| 301 618 934 1247 1566 1882 Scans |
Target Compounds
# RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
1 7.880 Hexaclorobenceno Id. 284.0 3075 3075.370 Counts
2 7.759 Alfa-HCH Id. 181.0+219.0 5965 5965.117 Counts
3 9.037 4,4-diclorobifenilo Id. 152.0+222.0 43554 43554 063 Counts
4 8.366 Lindano Id. 183.0+219.0 5848 5848.210 Counts
5 10.772 Heptacloro Ia. 272.0+100.0+337.0
1369 136B.620 Counts
6 12.025 Aldrin Tek. 263.0+66.0+591.0 _
3650 3649.559 Counts
7 8.616 Beta-lindano Id. 181.0+219.0+183.0
8297 8297.312 Counts
8 9.368 Delta-HCH Id. 183.04+219.0 3404 3404.186 Counts
9 13.472 Epoxido de heptacloro Id. 353.0 2423 2422.967 Counts
10 25.183 Endosulfan I Miss. 241.0+195.0 0 0.000
11 14.399 Clordanol Id. 373.0+375.0 8262 8262.079 Counts
1.2 14.939 Clordanc?2 Id. 373.0+375.0 8231 8230.562 Counts
13 15.854 DDE Id. 246.0+176.0+4318.0
8525 B524.665 Counts
14 16.097 Dieldrin Id. 79.0+108.0+263.0
913 813.014 Counts
15 17.006 Endrin 1d. 67.0+243.0+245.0+317.04345.0
317 317.333 Counts
16 17.709%9 DDD Id. 235.0+165.0 2757 2756.989 Counts
17 17.487 EndosulfanITI Id. 195.0+339.0 823 822.736 Counts
18 19.407 o' p' -DDT Id. 235.0+165.0 1181 1181.112 Counts
19 18.145 Endrin Aldehido Id. 67.0+209.0+245.04345.0
831 831.146 Counts
20 19.180 Sulfato de Endusolfan Id. 272, 04387 .0 753 753.071 Counts
21 22.062 Metoxicloro Tl 227.0 172 172.408 Counts
22 21.091 Endrin Cetona Miss. 67.04317.0
Unidentified Peaks
Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward
RF Used: 1.000 Match Thresh: 400
# _RT Compound Name Status Area Amount R.Match
23 5.027 Search Failed Unk. 58077 34.808 i
24 6.317 Diethyl Phthalate TTE 48537 29.090 860
25 6.375 Cyclooctasiloxane, hexadecam TIC 60237 36.102 822
Sample Preparation
Vial: 4 Injection Number: 1 Volume: 1.0 ulL Position: 1




Print Date: 15 Dec 2009 17:01:27

Sample Report for 0.04 ug-ml pcls 2da.sms

Sample_lE_):

Instrument 1D:

Acquisition Date:
Calculation Date:

0.04 ug-mL Pcls 2da
Varian MS #1
10/12/2008 08:32 a.m.
15/12/2009 12:09 p.m.

Operator:

Last Calibration:
Data File:
Method:

LAG

06/12/2006 03:49 p.m.
.4 ug-ml pcls 2da.sms
...8-12-09sis3cuant.mth

Inj. Sample Notes: None
kCounts RIC Merged 0.04 ug-mL Pcls 2da.SMS 2000 CENTROID RAW 4
P e c
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L minutes
Seq 1 | seq2 [a[alsll 7 [slo [11] [T [T17ll1elzel | [23] 24 | | 26 | seqz7. Ei _ Time: 23.00-33.00
301 _ 8ls 834 1248 1566 1883 Scans |
Target Compounds
# RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
1 7.879 Hexaclorobenceno Idl: 284.0 5144 5143.985 Counts
2 7.756 Alfa-HCH Id. 181.04219.0 9280 9280.229 Counts
3 9.035 4,4-diclorobifenilo Id. 152.04222.0 43960 43959.684 Counts
4 8.360 Lindano Id. 183.0+2192.0 9778 9777.562 Counts
L) 10.772 Heptacloro Id. 272.0+100.04+337.0
2528 2528.136 Counts
6 12.025 Aldrin Id. 263.0+66.0491.0
6005 6005.393 Counts
7 8.619 Beta-lindano Id- 181.0+219.0+183.0
14514 14514.127 Counts
8 9.368 Delta-HCH Id. 183.0+219.0 6506 6505.616 Counts
& 13.470 Epoxido de heptacloro Id. 353.0 4177 4177.333 Counts
10 25.183 Endesulfan I Miss. 241.0+1985.0 0 0.000
11 14.397 Clordanol Id. 373.0+375.0 13908 13907.940 Counts
12 14.937 Clordano?2 Id. 373.0+375.0 13934 13934.241 Counts
13 15.854 DDE Id. 246.0+176.0+318.0 )
13996 13995.690 Counts
14 16.099 Dieldrin Id. 79.0+108.0+263.0
1743 1743.462 Counts
15 17.007 Endrin Il 67.0+243.0+245.04317.0+345.0
715 714.619 Counts
16 17.706 DDD Id. 235.0+165.0 5364 5364.152 Counts
17 17.484 EndosulfanII Id. 195.0+339.0 1198 1198.375 Counts
18 19.401 o' p' -DDT Id. 235.0+165.0 2105 2104.901 Counts
19 18.140 Endrin Aldehido Id. 67.0+209.0+4245.0+345.0
1371 1370.525 Counts
20 19.196 3Sulfato de Endusolfan Id. 272.0+387.0 1364 1363.748 Counts
271 22.062 Metoxicloro . Id. 227.0 233 233.195 Counts
22 21.091 Endrin Cetona Miss. 67.0+317.0 0 0.000 -
Unidentified Peaks
Quan lons: ‘RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward
RF Used: 1.000 Match Thresh: 400
# RT Compound Name Status Area Amount R.Match
23 5.026 Search Failed Unk. 56151 42 .565 e
24 6.317 Diethyl Phthalate TIC 37757 27.170 855
25 6.376 Cyclooctasiloxane, hexadecam TIC 42057 30.265 813
Sample Preparation .
Vial: 6 Injection Number: 1 Volume: 1.0 uL Position:




Print Date: 15 Dec 2009 17:01:58 Sample Report for 0.05 ug-mi pels 2da.sms
Sample ID; 0.05 ug-mL Pcls 2da Operator: LAG
Instrument ID: Varian MS #1 Last Calibration: 06/12/2006 03:49 p.m.
Acquisition Date: 10/12/2008 09:09 a.m. Data File: ... ug-ml pcls 2da.sms
Calculation Date: 15/12/2009 12:10 p.m. Method; ...5 ug-ml pcls 2da.sms
Inj. Sample Notes: None
kCounté RIC Merged 0.05 ug-mL Pcls 2da.SMS 2000 CENTROID RAW
f | || e on ]
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Seq 1 | seg2 [a]alslel 7 [al o [ [41] [T [ [ T17lf1ol20] | [23] 24 | | 26 | Seq 27, €l , Time: 23.00-33.00
| 301 glg 935 1249 1568 1885 Scans
Target Compounds
# RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
;8 7.883 Hexaclorobenceno Ids 284.0 6272 6272.302 Counts
2 7.761 Alfa-HCH : Id. 181.0+219.0 11350 11349.791 Counts
3 9.037 4,4-diclorobifenilo Id. 152.0+222.0 44437 44436.531 Counts
4 8.361 Lindano Id. 183042180 11960 11959.920 Counts
5 10.773 Heptacloro Id. 272.0+100.0+337.0
3063 3062.911 Counts
6 12.027 Aldrin Id. 263.0+66.0+81.0
6546 6546.345 Counts
7 8.622 Beta-lindano Id. 181.0+219.0+183.0
17903 17902.824 Counts
8 9.371 Delta-HCH Id. 183.0+219.0 8097 8096.727 Counts
9 13.474 Epoxido de heptacloro Id- 353.0 5115 5114.550 Counts
10 25.183 Endosulfan T Miss. 241.04195.0 0 0.000
11 14.398 Clordancl Id. 373.0+4375.0 16842 16842.342 Counts
12 14.242 Clordanc?2 Td. 37F..04375.0 17670 17670.436 Counts
13 15.854 DDE Id. 246.0+176.0+318.0
> 16340 16339.823 Counts
14 16.102 Dieldrin Id. 79.04108.04263.0
2350 2349.636 Counts
15 17.005 Endrin I1d. 67.04+243.0+245.0+317.04+345.0
811 810.708 Counts
16 17.712 DDD Id. 235.0+165.0 7181 7190.643 Counts
17 17.4%0 EndosulfanIT Id. 195.0+339.0 1620 1620.447 Counts
18 19.405 o' p' -DDT Id. 235.0+165.0 83922 3121.926 Counts
19 18.143 Endrin Aldehido Id. 67.04+209.0+245.0+345.0
2097 2096.675 Counts
20 19.202 Sulfato de Enduscolfan Id. 272.04+387.0 1816 1515.643 Counts
21 22.060 Metoxicloro Id. 220, 0 ' 237 236.977 Counts
22 21.091 Endrin Cetona Miss. 67.0+317.0 '
Unidentified Peaks
Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward
RF Used: 1.000 Match Thresh: 400
# RT Compound Name Status Area Amount R.Match
23 5.029 Search Failed Unk. 49572 38.486 e
24 6.321 Diethyl Phthalate TIC 37948 29.462 858
25 6.379 Silane, [[4-[1,2-bis[(trimet TIC 41284 32.052 BG9
Sample Preparation
vial: 7 Injection Number: 1 Volume: 1.0 uL Position: 1




Print Date; 15 Dec 2009 17:02:12

Sample ID:
Instrument 1D:

Acquisition Date:
Calculation Date:
Inj. Sample Notes:

Sample Report for 0.10 ug-ml pcls 2da.sms

0.10 ug-mL Pcls 2da
Varian MS #1
10/12/2009 09:46 a.m.
15/12/2009 12:11 p.m.
None

Operator: LAG

Last Calibration:
Data File:
Method:

06/12/2006 03:49 p.m.
...0 ug-ml pcls 2da.sms
...0 ug-m! pcls 2da.sms

Sample Preparation

Fk Rk R R R R R AR R R R R AR R AR R AR kR Rk kA kR AR A A RN kA

Vial: 8

Injection Number: 1

Volume:

1.8 ﬁL Position:

kCounté’. RIC Merged 0.10 ug-ml. Pcls 2da.SMS 2000 CENTROID RAW |
! J, | | o c ]
| a0 R I i% S £ ]
| 1 | =t m th
- [, s 5 &
S = . ! = c i
20 TEf | ogl £ 3c D Sc U ¢ oc -
| Sf SE| E JE S zE OEQE SE el
| ¥8) ERIe] 38 53 B9 $8 78 58 Pl
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i = minutes
Seq 1 | seq2 [3lalsel 7 [slo] [41] [ 1 [ [ [i7lf1el20[ | [23] 24 | | 26 | Seq 27.El  Time: 23.00-33,00
. 31 618 934 1248 1587 1885 Scans
Target Compounds
i#* RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
1 7.882 Hexaclorobenceno Id 284.0 12376 12375.935 Counts
B 7.762 Alfa-HCH 14, 181.0+215.0 20468 20467.920 Counts
3 9.039 4,4-diclorobifenilo Id. 152.0+222.0 46037 46037.137 Counts
4 8.360 Lindano Id. 183.0+219.0 21571 21571 .484 Counts
5 10.772 Heptaclero Tk 272.0+100.0+337.0
5947 5946.841 Counts
6 12.024 2Aldrin Id. 263.0+66.04+91.0
. 11108 11108.374 Counts
7 8.619 Beta-lindano Id. 181.0+219.0+183.0
32107 32107.328 Counts
8 9.368 Delta-HCH Id. 183.0+2158.0 14211 14210.771 Counts
9 13.474 Epoxido de heptacloro Id. 353.0 9006 9006.228 Counts
10 25.183 Endcsulfan I Miss. 241.0+195.0 0 0.000
1 14.3%98 Clordanocl T 373.0+375.0 23957 23957.299 Counts
12 14.941 Clordano?Z Id. 373.0+4375.0 34712 34712.152 Counts
13 15.856 DDE Lids 246.0+176.0+318.0
27243 27243.412 Counts
14 16.105 Dieldrin Ids 79.04+108.0+263.0
4042 4042.212 Counts
1:5 17.005 Endrin Id. 67.04+243.04245.0+317.04345.0
1626 1626.439 Counts
16 17.710 DDD Tc. 235.0+165.0 13879 13878.916 Counts
17 17.490 EndosulfanIl Id.” 195.0+339.0 3185 3184.704 Counts
18 19.403 o' p' -DDT Id. 235.0+165.0 6615 6615.493 Counts
19 18.144 Endrin Aldehido Id. 67.04+209.0+245.04345.0
4101 4100.584 Counts
20 19.199 Sulfato de Endusoclfan TI4d. 272 .0+387.0 3859 3958.517 Counts
21 22.062 Metoxicloro Id. 227 :0 527 526.745 Counts
22 21.091 Endrin Cetona Miss. 67.0+317.0 0 0.000
Unidentified Peaks
Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward
RF Used: 1.000 Match Thresh: 400
# RT— Compound Name Status Area Amount R.Match
23 5.028 Search Failed Unk. 73883 64 .561 ———=
24 6.382 Cyclooctasiloxane, hexadecam TIC 40555 35.439 845




Print Date: 15 Dec 2009 16:45:47

Sample Report for 0.01ug-m| .sms

Sample ID: 0.01ug-mL Operat_or_: LAG
Instrument ID: Varian MS #1 Last Calibration: 06/12/2006 03:49 p.m.
Acquisition Date: 15/12/2009 04:12 a.m. Data File: ...to\ce\0.01ug-ml .sms
Calculation Date: 15/12/2009 12:58 p.m. Method: ...to\ce\0.01ug-ml .sms
Inj. Sample Notes:  None -
[kCount? T N . RIC Merged 0.01ug-mL .SMS 2000 CENTROID RAW _|
20 2 o =
20~ a 9 2 B %5 = c i £
] 2c |Bg SE EPE 58 £ KE /
1 s Sw SmchE2 5 £ oy E
104 2 38+ s BOEy S 5O 4N g B
2o | 5o [FRRNST B0 i fee S
5 1o 1s 2o 25 ;
- : minutes
[ Seq 1 | seq2 [3]4lskl 7 el o [ Ta4] TTT [Tallvel20[T [28] 24 [ T 26 | segq27.En , Time: 23.00-33.00
[ 301 620 935 1247 1562 1875 _Scans
Target Compounds
# RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
1 7.890 Hexaclorobenceno Id. 284.0 2614 2613.887 Counts
2 9.048 4,4-diclorobifenilo Id. 152.04222.0 44864 44863.816 Counts
3 10.781 Heptacloro Id. 272.0+100.0+337.0
1028 1028.017 Counts
4 12.037 Aldrin Id. 263.0+66.0+81.0
3178 3178.275 Counts
L] 14.413 Clordanol Id. 373.0+375.0 6198 6198.367 Counts
6 14.951 Clordano2 1d: 373.0+375.0 5774 5773.866 Counts
7 16.110 Dieldrin Id. 79.0+108.0+263.0
792 792,396 Counts
8 17.018 Endrin Id. 67.0+243.0+245.0+317.0+345.0
161 160.514 Counts
9 19.422 o' p' -DDT Id. 235.0+165.0 899 998.825 Counts
Unidentified Peaks
Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward
RF Used: 1.000 Match Thresh: 400
i RT Compound Name Status Area Amount R.Match
10 5.030 Search Failed Unk 88104 54,957 e
11 6.323 Diethyl Phthalate TIC 34779 21.6594 849
12 6.385 Cyclooctasiloxane, hexadescam TIC 37432 23.34°%9 834

Sample Preparation
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Vial: 3

Injection Number: 1

Volume: 1.0 ulL

R b e e e e e e P e e e

Run Log

EEkkkkkhkkd

MODULE ATTRIBUTES
Saturn 2000.40

Module:

Printed: 15/12/2009 04:45 p.m.

Position:

MS Workstation Version 6.20
Module Software Version:
Module Option Keys:

Setpoints

Trap Temperature:

Manifold Temperature:
Transfer Line Temperature:
Filament Number:

FF11
EI SIS MS/MS

200 degrees C

100 degrees C

200 degrees C
1




Print Date: 15 Dec 2009 16:46:19 Saffle Report forG.02 Ug:ml.sms
Sample ID: 0.02 ug—mL_ Operator: LAG
Instrument 1D: Varian MS #1 Last Calibration: 06/12/2006 03:49 p.m.
Acquisition Date: 15/12/2009 04:48 a.m. Data File: ...0\ce\0.02 ug-ml .sms
Calculation Date: 15/12/2009 11:41 a.m. Method: ...o\cc\0.02 ug-ml .sms
Inj. Sample Notes: None )
kCounts RIC Merged 0.02 Ug-mL .SMS 2000 CENTROID RAW _{
70+ B
ol g Kz &
50+ Lo s 5 1
H 5 o) =
40+ 2 8 oE £ oc £ £
. 55 8% SE E 5 E KE j
3] ] Sy o P cw oo B
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o PR SSifeRe PE e e |
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e o - minutes
| sear | seg2 [alalskl 7 el ol [14] [ ] | [17l1e[20] [ [23] 24 [ [ 26 | seq27 e  Time: 23.00-33.00 |
st §22 936 1248 1564 1877  Scans |
Target Compounds
# RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
1 7.890 Hexaclorobenceno Id. 284.0 3885 3884.935 Counts
2 9.047 4,4-diclorcbifenilo Id. 152.04222.0 45987 45986.535 Counts
3 10.784 Heptacloro . 272.0+100.0+337.0
) 1759 1759.197 Counts
4 12.03% Aldrin Id. 263.0+66.0+91.0
4924 4924.024 Counts
5 14.413 Clordanol Id. 373.0+375.0 106708 10708.022 Counts
6 14.952 Clordano?2 Id. 373.0+375.0 9808 9808.415 Counts
7 16.117 Dieldrin Id. 79.04+108.0+263.0
1479 1479.331 Counts
8 17.018 Endrin Id. 67.0+243.04245.0+317.04345.0
305 305.222 Counts
9 19.420 o' p' -DDT Id. 235.0+165.0 1337 1337.066 Counts
Unidentified Peaks
Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward
RF Used: 1.000 Match Thresh: 400
1 RT Compound Name Status Area Amount R.Match
10 5.030 Search Failed Unk 139472 o e ———
11 6.326 Diethyl Phthalate oTE 893779 24.926 842
12 6.386 Cyclooctasiloxane, hexadecam TIC 142972 38.002 855
Sample Preparation
Vial: 4 Injection Number: 1 Volume: 1.0 ulL Position: 1
Run Log
MODULE ATTRIBUTES Printed: 15/12/2009 04:46 p.m.
Module: Saturn 2000,40 o
MS Workstation Version 6.20
Mcdule Software Version: FF11
Module Option Keys: EI SIS MS/MS
Setpoints
Trap Temperature: 200 degrees C
Manifold Temperature: 100 degrees C
Transfer Line Temperature: 200 degrees C
Filament Number: 1




Print Date: 15 Dec 2008 16:46:52

Sample Report for 0.05 ug-mi .sms

- 0.0 vyl -
Sample 1D: 085Tg-mL SY™4 Operator: LAG
Instrument 1D Varian MS #1 Last Calibration: 06/12/2006 03:49 p.m.
Acquisition Date: 15/12/2009 06:02 a.m. Data File: ...0\cc\0.05 ug-ml .sms
Calculation Date: 15/12/2009 11:26 a.m. Method: ...o\cc\0.05 ug-ml .sms
Inj. Sample Notes: _ None = N S o
kCounts o P RIC Merged 0.05 ug-mL .SMS 2000 CENTROID RAW
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e _— ~ minutes
% Seq 1 | _sea2 |3[alsel 7 [elo] [11]] [ 1 [T17ll1o]20[ ] [2a] 24 | [ 26 [ seq27,El _Time: 23.00-33.00 |
T 312t als 1248 1583 1876 Scans |
Target Compounds
# RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
1 7.887 Hexaclorobenceno Id. 284.0 6607 6607.448 Counts
2 9.048 4,d4-diclorcobifenilo 1d. 152.0+222.0 45070 45069.730 Counts
3 10.781 Heptacloro Id. 272.0+100.04337.0
3072 3071.738 Counts
4 12.034 Aldrin Id. 263.0+466.0+91.0 )
6638 6637.906 Counts
5 14.409 Clordanol Id. 373.04+375.0 15798 15797.611 Counts
6 14.952 ClordanoZ 1d. 373.0+375.0 16441 16441.182 Counts
7 16.112 Dieldrin Id. 79.0+108.0+263.0
2235 2234.501 Counts
8 17.019 Endrin Id. 67.04+243.04245.0+317.0+345.0
569 569.457 Counts
g 19.415 »' p' —-DDT Id. 235.0+165.0 1945 1945.112 Counts
Unidentified Peaks
Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward
RF Used: 1.000 Match Thresh: 400
i RT Compound Name Status Area Amount R.Match
10 5.030 Search Failed Unk. 147349 40.132 ———
11 6.325 Diethyl Phthalate TIC 102964 28.043 863
12 6.385 Cyclooctasiloxane, hexadecam TIC 116847 31825 828
Sample Preparation
Vial: 6 Injection Number: 1 Volume: 1.0 uL Position: 1
Run Log

MODULE ATTRIBUTES
Module: Saturn 2000.40

MS Workstation Version 6.20
Module Software Version:
Module Option Keys:

Setpoints
Trap Temperature:

Manifold Temperature:
Transfer Line Temperature:
Filament Number:

Printed: 15/12/2009 04:46 p.m.

FF1l1
EI SIS MS/MS

200 degrees C

100 degrees C

200 degrees C
1



» Print Date: 16 Dec 2009 10:08:10 Sample Report for 0.10 ug-ml .sms
. ﬁ.DS’%-"“"L e
Sample ID: OA87ug-mL ©dLHA Operator: LAG
» Instrument [D: Varian MS #1 Last Calibration: 06/12/2006 03:49 p.m.
Acquisition Date: 15/12/2009 06:39 a.m. Data File: ...0\cc\0.10 ug-ml .sms
' Calculation Date: 15/12/2009 11:25 a.m. Method: ...o\cc\0.10 ug-m! .sms
Inj. Sample Notes: None B
D | kCounts | RIC Merged 0.10 ug-mL .SMS 2000 CENTROID RAW
50 _ 2
. 40—- ' | 8 o E
B :
. 30_‘ ’ b 5 og £ e c = il
20 Myl 2s |85 8 € (SE E KE A
S5 BE Qo _o T co AW
| g O =m S, com | 510 = T — f
» - e B3 E5ES 0% 8% ¥ :
| e e [ERe® | i IF  fe@e
. R N " L SRR A
. minutes
Seal | seg2 [aalsll 7 Je[o[ [11] [T [ T17fl1el20[ T [25] 24 [ ] 26 | seq27 ki , Time: 23.00-33.00
» 301 620 934 1247 1561 1875 _ Scans |
. Target Compounds
# RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
. 1 7.883 Hexaclorobenceno Id. 284.0 7095 7085.294 Counts
2 . 09.048 4,4-diclorcbifenilo Id. 152.04222.0 44871 44870.824 Counts
. 3 10.782 Heptacloro Id. 272.0+100.0+337.0 _
5 3867 3867.251 Counts
g 12.036 Aldrin TEb. 263.0+66.0+591.0
. 7998 7997.875 Counts
B 14.411 Clordanol Id. 373.0+375.0 20636 20636.420 Counts
. 6 14.953 Clordano?2 Id. 373.0+375.0 21802 21801.637 Counts
7 16.112 Dieldrin Id. 79.0+108.0+263.0
2684 2684 .422 Counts
» 8 17.016 Endrin Id. 67.0+243.0+245.0+317.0+345.0
680 679.927 Counts
. 9 19.415 o' p' -DDT Id. 235.0+165.0 2823 2823.142 Counts
D Unidentified Peaks
Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward
' RF Used: 1.000 Match Thresh: 400
# RT Compound Name Status Area Amount R.Match
. 10 5.030 Search Failed Unk. 99038 40.886 =
11 6.323 Diethyl Phthalate TG 43630 18.012 847
. i 6.383 Cyclooctasiloxane, hexadecam TIC 58204 24.441 818
13 7.772 .alpha.-Lindane - TIC 40355 16.660 718
Sample Preparation
. Vial: 7 Injection Number: 1 Volume: 1.0 ulL Position: 1
' Run Log
» MODULE ATTRIBUTES Printed: 16/12/2009 10:08 a.m.
= Module: saturn 2000.40
' . MS Workstation Version 6.20
Module Scftware Version: FF11
» Module Option Keys: EI SIS MS/MS
Setpoints
' Trap Temperature: 200 degrees C
Manifold Temperature: 100 degrees C
’ Transfer Line Temperature: 200 degrees C




Print Date: 15 Dec 2009 16:47:54

Sample Report for 0.20ug-ml .sms

_ @.10 Lﬂh___“__“_____._____
Sample ID: Mﬁ-mL e L - Operator: LAG
Instrument ID: Varian MS #1 Last Calibration: 06/12/2006 03:49 p.m.
Acquisition Date: 15/12/2009 07:16 a.m. Data File: ...to\ee\0.20ug-ml .sms
Calculation Date: 15/12/2009 12:55 p.m. Method: ...to\cc\0.20ug-ml .sms
Inj. Sample Notes: None
kCountz i RIC Merged 0.20ug-mL _SMS 2000 CENTROID RAW
60+ ! : -
50- | £
4o ] E . :
N ] - %C; . 0E E-=& |‘§E =S - :
° ; l_g-él g I %g E %E ‘E‘KEI‘ EE 8“’% _._»"'v-wm.rr.«f-
20- G | 8@lsapy ls® =¥ % s g
: 58 |32 858503 P 2R os i :
o L 2 RS EERASE BEE E RS i 3
AT T R " "N "N
- minutes
seal | seg2 |3lalsl 7 8lo] [11] [ [ [ [ T17ll1020l | [23] 24 [ [ 26 | seg27. _Time: 23.00-33.00
301 820 935 1247 1563 1877 Scans
Target Compounds
# RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
1 7.888 Hexaclorobenceno Id. 284.0 13262 13261.651 Counts
2 9.047 4,4-diclorcbifenilo Id. 152.0+222.0 46341 46340.734 Counts
2 10.780 Heptacloro Id. 272.0+100.0+337.0
6719 6718.712 Counts
4 12.037 Aldrin Id. 263.0+66.0+21.0
12918 12917.748 Counts
5 14.414 Clordanol Id. 373.0+375.0 24372 24371.691 Counts
6 14,954 Clordano?Z Iels 373.0+4375.0 38137 38137.316 Counts
7 16.112 Dieldrin Id. 79.0+108.0+263.0
4513 4513.086 Counts
g 17.012 Endrin Id. 67.04+243.0+245.0+317.0+345.0
1242 1242.206 Counts
9 19.415 o' p' -DDT Id. 235.0+165.0 5324 5323.637 Counts
Unidentified Peaks
Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward
RF Used: 1.000 Match Thresh; 400
# . RT Compound Name Status Area Amount R.Match
10 5.031 Search Failed Unk. 121524 30.235 e
11 6.328 Diethyl Phthalate TTC 75710 18.715 861
12 6.383 Cyclooctasiloxane, hexadecam TIC 138510 34.596 837
13 7.775 .alpha.-Lindane did B 66l06 16.393 732

Injection Number: 1

MODULE ATTRIBUTES Printed:

15/12/20

Volume: 1.0 ulL

- Position: 1

09 04:47 p.m.

Module: Saturn 2000.40

MS Workstation Version 6.20
Module Software Version:
Module Option Keys:

Setpoints
Trap Temperature:

Manifold Temperature: .
Transfer Line Temperature:

FET1
EI SIS MS/MS

200 degrees C
100 degrees C
200 degrees C
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Print Date: 15 Dec 2009 17:03:25

Sample Report for blanco 1.sms

Blanco 1
Varian MS #1

: gample ID:
Instrument ID:

Operator: LAG
Last Calibration: 06/12/2006 03:49 p.m.

Acquisition Date: 14/12/2009 11:53 p.m. Data File: ...royecto\blanco 1.sms
Calculation Date: 15/12/2009 10:03 a.m. Method: ...-09sis3 proyecto.mth
Inj. Sample Notes: None
kCountg-: x RIC Merged Blanco 1.8MS 2000 CENTROID RAW —1|
| 304 ]
| 1 2
] | ‘E o
20._! ! sg .‘F =
1 i ol e 5
! | i SE
I 10 : o5 / -
> ! &‘q;_;g_,_ . i s A e ]
| |6 s e o i 1
S S~ " " S
. | _ . minutes |
~_ seat | seg2 ialalgel 7 [8[o[ [1a] [ [ 1 [[17ll1of20[ [ [23] 24 [ [ 26 [ seg27, el _Time: 23.00-33.00 |
s 820 934 1247 1563 1876 Scans |
Target Compounds
# RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
1 7.879 Hexaclorobenceno Miss. 284.0 0 0.000
Z 9.047 4,4-diclorckifenilo Td. 152.0+222.0 44953 44953.488 Counts
3 10.778 Heptacloro Miss. 272.0+100.0+337.0
0 0.000
4 12.036 Aldrin Miss. 263.0+66.0+91.0
0 0.000
3 14.407 Clordanol Miss. 373.0+375.0 0 0.000
-6 14.954 Clordanc?2 Miss. 373.0+375.0 0 0.000
i) 16.108 Dieldrin Miss. 79.0+108.0+263.0
0 0.000
8 17.018 Endrin Miss. 67.0+243.0+245.0+317.0+345.0
0 0.000
9 19.423 o' p' -DDT Miss. 235.0+165.0 0 0.000

Unidentified Peaks

Quan lons: RIC
RF Used: 1.000
# RT Compound Name

10 5.02% Search Failed

11 5.480 1,3,5,7,9-Pentaethyl-1,9-dib TIC

Spectrum Match Type: Normal-Forward

Match Thresh: 400
Status Area Amount R.Match
Unk. 25821 44 959 ———
31611 55.041 704

Sample Preparation

Volume: 1.0 ulL Position: 1

MODULE ATTRIBUTES
Module: Saturn 2000.40

Printed:

15/12/200% 05:03 p.m.

MS Workstation Version 6.20
Module Software Version:
Module Option Keys:

Setpoints
Trap Temperature:

Manifold Temperature: .
Transfer Line Temperature:
Filament Number:

Axial Modulation Voltage:

FF1l
EI SIS MS/MS

200 degrees C

100 degrees C

200 degrees C
1

4.0 volts



Print Date; 15 Dec 2009 17:03:37

Sample Report for blanco 2.sms

Sample ID:
Instrument 1D:

Blancé-é ]
Varian MS #1

Operator:

Last Calibration:

LAG
06/12/2006 03:49 p.m.

Acquisition Date: 15/12/2009 12:30 a.m. Data File: ...royecto\blanco 2.sms
Calculation Date: 15/12/2009 10:04 a.m. Method: ...royecto\blanco 2.sms
Inj. Sample Notes: ~_ None o
fkcountd o RIC Merged Blanco 2.SMS 2000 CENTROID RAW.
| 0] | E
254 o] j
j E e I“‘a-‘*%
20+ = g
1 5-8 s & 3
- 8E -
p <8 e
5~ WG et e _ 5
| T 5 T _l_‘]_'_ T T g T T T T T 115-'_|_ T T ¥ T T T 2|D T T T T T T T T 2|5 | N I i
S it o : _ minutes
[ seg1 | seq2 [slallel 7 [s[o[ T1[ [TT ] Ttzlfssloo] [ T2a] 24 [ [ 26 | seq27,El . Time: 23.00-33.00_
a1 sls 932 1245 1561 1874 _ Scans
Target Compounds
# RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
1 7.879 Hexaclorobenceno Miss. 284.0 0 0.000
2 9.061 4,4-diclorobifenilo Iid. 1.52.0+222.0 44374 44373.570 Counts
3 10.778 Heptacloro Miss. 272.0+100.04337.0
: 0 0.000
4 12.036 Aldrin Miss. 263.0+66.0+91.0
0 0.000
5 14.407 Clordanol Miss. 373.0+375.0 0 0.000
6 14.954 Clordano2 Miss. 373.0+375.0 0 0.000
7 16.108 Dieldrin Miss. 79.0+108.0+263.0
0 0.000
g 17.018 Endrin Miss. 67.0+4243.0+245.0+317.0+345.0
0 0.000
9 19.423 o' p' -DDT Miss. 235.0+165.0 0 0.000
Unidentified Peaks
Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward
RF Used: 1.000 Match Thresh: 400
# RT Compound Name Status Area Amount R.Match
10 5.486 1,3,5,7,9-Pentaethyl-1,9%-dib TIC 21946 100.000 699

Injection Number:

4 Volume: 1.0 uL Position: 1

MODULE ATTRIBUTES
Module: Saturn 2000.40

MS Workstation Version 6.20

Printed:

*HkkRRhkkhk kA RRAE KL

15/12/2009 05:03 p.m.

Module Software Version:

Module Option Keys:
Setpoints

Trap Temperature:

Manifold Temperature:

Transfer Line Temperature:

Filament Number:

Axial Modulation Voltage:
Air/Water Check

FF11l
EI SIS MS/MS

200 degrees C

100 degrees C

200 degrees C
1

4,0 volts




Print Date: 15 Dec 2009 17:03:47

Sample Report for blanco 3.sms

Sémple: Blanco 3 Opem&ﬁ: LAG
Instrument ID: Varian MS #1 Last Calibration: 06/12/2006 03:49 p.m.
Acquisition Date: 15/12/2009 01:07 a.m. Data File: ...royecto\blanco 3.sms
Calculation Date: 15/12/2009 10:05 a.m. Method: ...-09sis3 proyecto.mth
Inj. Sample Notes: ~ None ) - -
kcownts RIC Merged Blanco 3.SMS 2000 CENTROID RAW
30 ] 4
i 2 ﬁ"\r.\l.,'"-.'-“":!;
| 20- P 4
10 P E
5_: : --'\_- I = e T R R s AE
e I SIECLR | SRS REE i (R AR S B R i s s ..
e e (s s 3 s = minutes
| seqgt | seg2 [3]alshl 7 8ol [14[ [T [Tfizll1e20] 23] 24 | | 26 | seg27.El  Time: 23.00-33.00
. o801 821 936 1248 1563 1877 Scans
Target Compounds
# RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
1 7.87% Hexaclorobenceho Miss. 2B4.0 0 0.000
2 9.045 4,4-diclorcbifenilo Id. 152.0+222.0 45914 45914.152 Counts
3 10.778 Heptacloro Miss. 272.04100.0+337.0
0 0.000
4 12.036 Aldrin Miss. 263.0+66.0+91.0
0 0.000
5 14.407 Clordanol Miss. 373.0+375.0 0 0.000
6 14.954 Clordano2 Miss. 373.0+375.0 0 0.000
7 16.108 Dieldrin Miss. 79.0+108.0+263.0
0 0.000
8 17.018 Endrin Miss. 67.0+243.0+245.0+4317.04+345.0
0 0.000
g 19.423 o' p' -DDT Miss. 235.0+165.0 0 0.000
Unidentified Peaks
Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward
RF Used: 1.000 Match Thresh: 400
# RT Compound Name Status Area Amount R.Match
10 5.027 Search Failed Unk. 31158 52.535 i e
11 5.475 1,3,5,7,9-Pentaethyl-1,9-dib TIC 28151 47 .465 710
Sample Preparation
Vial: 13 Injection Number: 1 Volume: 1.0 ulL Position: 1
Run Log

MODULE ATTRIBUTES
Module: Saturn 2000.40

Printed:

15/12/2009 05:03 p.m.

MS Workstation Version 6.20
Module Software Version:
Module Option Keys:

Setpoints
Trap Temperature:

Manifold Temperature:
Transfer Line Temperature:
Filament Number:

Axial Modulation Voltage:

FF11l
EI SIS MS/MS

200 degrees C

100 degrees C

200 degrees C
1

4.0 volts




Print Date: 15 Dec 2009 17:03:58 Sample Report for blanco 4.sms
Sample ID: Blanco 4 Operator: LAG
Instrument ID: Varian MS #1 Last Calibration: 06/12/2006 03:49 p.m.
Acquisition Date: 15/12/2009 01:44 a.m. Data File: ...royecto\blanco 4.sms
Calculation Date: 15/12/2009 10:05 a.m. Method: ...-09sis3 proyecto.mth
Inj. Sample Notes: ~ None

[kCounts - T - ) RIC Merged Blanco 4.SMS 2000 CENTROID RAW 1
| 30- | i
20] | E S
157 L e E
] i SE
b 38 - E
5] | “ f-i‘g . L B T 3
_r_-_-_'!_'l'_l_".__"'_._é TR T h'|'.]JU| T T T T 1i5| e e | L R | T T |£DY T T T 1 7 T T |2|5 =T T T T -| T |
minutes
__Seg 1 | sea2 [3]alsll 7 felo [ Tt1[ TTT [hlltsfz0] [ [2a] 24 [ [ 26 | Segzz.e1 __ Time: 23,00-333?‘
o 301 618 933 1248 ) 1561 1874 Scans |
Target Compounds
# RT Compound Name ; Res Type Quan lons Area Amount
1 7.879 Hexaclorobenceno Miss. 284.0 0 0.000
2 ©.046 4,4-diclorobifenilo Id. 152.0+222.0 45513 45512.574 Counts
3 10.778 Heptacloro Miss. 272.0+100.0+337.0 '
0 0.000
4 12.036 Aldrin ; Miss. 263.0+66.0+91.0
0 0.000
5 14.407 Clordanol Miss. 373.0+375.0 0 0.000
& 14.854 Clordano?2 Miss. 373.04375.0 0 0.000
7 16.108 Dieldrin Miss. 79.0+108.04263.0
0 0.000
8 17.018 Endrin Miss. 67.0+243.0+245.0+4317.0+345.0
0 0.000
9 19.423 o' p' -DDT Miss. 235.0+165.0 0 0.000
Unidentified Peaks
Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward
RF Used: 1.000 Match Thresh: 400
# RT Compound Name Status Area Amount R.Match
10 5.028 Cycloheptasiloxane, tetradec TIC 31126 54.114 773
11 5.477 1,3,5,7,9-Pentaethyl-1,9-dib TIC 26393 45.886 714
Sample Preparation
Vials 13 Injection Number: 1 Volume: 1.0 wuL Position: 1
Run Log
MODULE ATTRIBUTES Printed: 15/12/2009 05:03 p.m.
Module: Saturn 2000.40 g
MS Workstation Version 6.20
Module Software Version: FFl1l
Module Option Keys: EI SIS MS/MS
Setpoints
Trap Temperature: 200 degrees C
Manifold Temperature: ' 100 degrees C
Transfer Line Temperature: 200 degrees C
Filament Number: 1
Axial Modulation Voltage: 4.0 volts




Print Date: 15 Dec 2009 17:04:09

Blanco 5

Sample Report for blanco 5.sms

Sample ID: Operator: LAG
Instrument ID: Varian MS #1 Last Calibration: 06/12/2006 03:49 p.m.
Acquisition Date: 15/12/2009 02:21 a.m. Data File: ...royecto\blanco 5.sms
Calculation Date: 15/12/2009 10:06 a.m. Method: ...royecto\blanco 5.sms
Inj. Sample Notes: _ None ) L
KCount o o . RIC Merged Blanco 5,SMS 2000 CENTROID RAW %4
25 1
20- # =
| ¢ i
157 -
10+ : —
5 1o 15 % 25 : !
. o rnlnutgs_!l
| seg1 | sea2 [3lafelel 7 Telo T Tar] [T 1 [Trzll1el20[ T T23] 24 ] [ 26 | seq27.El  Time: 23.00-33.00 |
5 .80t 818 932 1245 1560 1873 Scans |
Target Compounds
# RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
- 7.87% Hexaclorobenceno Miss. 284.0 0 0.000
2 9.048 4,4-diclorobifenilo Id. 152.0+222.0 45112 45111.608 Counts
3 10.778 Heptacloro Miss. 272.0+100.0+4337.0
.0 0.000
4 12.036 Aldrin Miss. 263.0+66.0+91.0
0 0.000
5 14.407 Cleordanol Miss. 373.0+4375.0 0 0.000
& 14.954 Clordano? Miss. 373.04375.0 0 0.000
7 16.108 Dieldrin Miss. 79.0+108.0+263.0
0 0.000
8 17.018 Endrin Miss. 67.0+243.0+245.0+317.0+345.0
0 0.000
2] 19.423 o' p' -DDT Miss. 235.0+165.0 0 0.000

Unidentified Peaks

Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward

RF Used: 1.000 Match Thresh: 400

# RT Compound Name Status Area Amount R.Match
10 5.029 Search Failed Unk. 53245 74.509 ———
11 5.479 1,3,5,7,9-Pentaethyl-1,9-dib TIC 18216 25.491 686

i L e T T T Ty

Injection Number: 1

Volume: 1.0 ul Position: 1

MODULE ATTRIBUTES
Module: Saturn 2000.40

Printed: 15/12/2009 05:04 p.m.

PP P PP PP I I PP PO O PP P PP O VP PGP OGPPSO EOPOP VO E

MS Workstation Version 6.20
Module Software Version: FFl1l

Module Option Keys:
Setpoints
' Trap Temperature:
Manifold Temperature:

Transfer Line Temperature:

Filament Number:

Axial Modulation Voltage:

ETI SIS MS/MS
200 degrees C
100 degrees C
200 degrees C
1

4.0 volts




Print Date: 15 Dec 2009 17:04.21

Sample Report for blanco 6.sms

_Blaﬁbo 6
Varian MS #1

gample ID:
Instrument |D:

Operator: LAG
Last Calibration: 06/12/2006 03:49 p.m.

Acquisition Date: 15/12/2009 02:58 a.m. Data File: ...royecto\blanco 6.sms
Calculation Date: 15/12/2009 10:06 a.m. Method: ...royectolblanco 6.sms
Inj. Sample Notes: None
kcountd RIC Merged Blanco 6.8MS 2000 CENTROID RAW |
2S—j —
R
20- b4 3
10 | 3
5_ I S e S N R _
i - o T [ gk 5| T T 1{5 | oo ST DR s et S e i zb | Qs T um e s e g e | 2|5 L e o R Sy TR e | T -l ==
______ e N minutes
| Seat 1. seg2 [alalel 7 [slo] [11[ [T [ [17ll1ol20[ [ 23] 24 [ [ 26 [ seq27, el _Time: 23.00-33,00
L 8ol @i8 933 1246 1561 1874 _ Scans
Target Compounds
# RT  Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
7.879% Hexaclorobenceno Miss. 284.0 0 0.000

1
2 9.048 4,4-diclorobifenilo
3 10.778 Heptacloroc

4 12.036 Aldrin
14.407 Clordancl

14.954 Clordano?
16.108 Dieldrin

-l oy tn

8 17.018 Endrin

9 19.423 o' p' -DDT

Unidentified Peaks

Id. 152.0+4222.0 43203
Miss. 272.0+100.0+337.0

43202.660 Counts

0 0.000
Miss. 263.0+66.0+91.0

0 0.000
Miss. 373.0+375.0 0 0.000
Miss. 373.04375:0 0 0.000
Miss. 79.0+108.0+263.0

4] 0.000
Miss. 67.04243.0+4245.0+317.0+345.0

0 0.000
Miss. 235.0+165.0 0] 0.000

Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward

RF Used: 1.000 Match Thresh: 400

# RT Compound Name Status Area Amount R.Match
10 5.030 Cyclcheptasiloxane, tetradec TIC 36533 73.528 802
11 6.323 Diethyl Phthalate TIC 13153 26.472 832

EEREAREEAAEAEAAEA AL A AL LA AR AA AL R LA AL R AL AR LR A AR R AR AT R AR

Sample Preparation

Vial: 13 Injection Number: 1

Fehedded gk Rk ARk R Rk Rk Rk Rk Rk R R kRN Rk R R Rk Rk R Rk Ak ek kAR

Run Log

FkR R AR AR AN T RN AR AR A AL R EANERARARN A RE AL RR AR IR RRRFRRRAFRERS

MODULE ATTRIBUTES
Module: Saturn 2000.40

Volume: 1.0 ul Position: 1

Printed: 15/12/2009 05:04 p.m.

MS Workstation Version 6.20
Module Software Version:
Module Option Keys:

Setpoints
Trap Temperature:

Manifold Temperature:
Transfer Line Temperature:
Filament Number:

Axial Modulation Veoltage:

FF11
EI SIS MS/MS

200 degrees C

100 degrees C

200 degrees C
1

4.0 volts




Print Date: 15 Dec 2009 17:05:18 Sample Report for 0.01ug-ml 1.sms
Sample ID; ~ 0.01ug-mL 1 Operator: LAG ) -
, Instrument [D: Varian MS #1 Last Calibration: 06/12/2006 03:49 p.m.
Acquisition Date: 14/12/2009 07:34 p.m. Data File: ...ajos\0.01ug-ml 1.sms
3 Calculation Date: 15/12/2009 11:35 a.m. Method: ...8jos\0.01ug-ml 1.sms
Inj. Sample Notes: ~ None - - i
» lkcountt T RIC Merged 0.01ug-mL 1.SMS 2000 CENTROID RAW |
( 30+ | 5 =
» o T ik
201 8z T
] T e o~
154 2 8 £ E-£g 2c& £ £ a -
» ] 8E (5% S8E ETE §E E 5B /
104 S .E-E--N.ﬁ E_g 332 53 £8 Q8 =
: i xm w8 2nF2EY 52 Be e sy S A e
5 . InN | i¥o [Pelx®odl |43 i o2 3
| ] s b iy A0 B adc TR AT SRR I il 1 . i i . e o
: [ 5 ‘I|0 ‘||5 210 2'5 3'0 )
= minutes
Seg 1 |_sea2 [a[alelel 7 [e[ o [Ta1] [T | Talltolz0l [ [28] 24 | | 26 | Seg27,€l , Time: 23.00-33.00
» 301 820 933 1246 1560 1876 Scans
: Target Compounds
# RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
I 1 7.888 Hexaclorobenceno Id. 284.0 1814 1814.439 Counts
2 9.052 4,4-diclorobifenilo Ll 162042220 46272 46271.809 Counts
3 10.790 Heptaclero Id. 272.04100.0+337.0
» 782 782.448 Counts
4 12.044 Aldrin Id. 263.0+66.0+91.0
: 3036 3035.659 Counts
5 14.419% Clordancl Id. 373..0+4375.0 4338 4338.395 Counts
6 14.959 Clordano?2 Id. 373.0+375.0 4192 4192.441 Counts
» 7 16.124 Dieldrin Id. 79.0+108.0+263.0
725 724.690 Counts
m 8 17.02% Endrin Id. 67.0+243.0+245.0+317.0+345.0
147 147.014 Counts
: 9 19.420 o' p' -DDT Tel, 235.0+165.0 622 621.725 Counts
D Unidentified Peaks
Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward
. ) RF Used: 1.000 Match Thresh: 400
#* RT Compound Name Status Area Amount R.Match
D 10 5.032 Search Failed Unk. 56625 42,355 S
57 & 6.327 Diethyl Phthalate TIC 38652 28.911 g8le
D 12 6.3%91 Cyclooctasiloxane, hexadecam TIC 38416 28.735 816
» Sample Preparation )
e o £ 3 *& %k *hu N * xkk *
=] Vial: 14 Injection Number: 1 Volume: 1.0 ulL Position: 1
Run Log .
MODULE ATTRIBUTES Printed: 15/12/2009 05:05 p.m.
» Module: Saturn 2000.40
m MS Workstation Version 6.20
Module Software Version: FF11l
Module Option Keys: EI SIS MS/MS
D Setpoints
Trap Temperature: 200 degrees C
D Manifold Temperature: 100 degrees C
Transfer Line Temperature: 200 degrees C
n Filament Number: 1




» Print Date: 15 Dec 2009 17:06:06 Sample Report for 0.01ug-ml 2.sms
_ Sample ID: 0.0lug-mL2 Operator: LAG
: Instrument ID: Varian MS #1 Last Calibration: 06/12/2006 03:49 p.m.
Acquisition Date: 14/12/2009 08:11 p.m. Data File: ...ajos\0.01ug-ml 2.sms
O Calculation Date: 15/12/2009 12:24 p.m. Method: ...8jos\0.01ug-ml 2.sms
Inj. Sample Notes:  None
1 kc:ogg_té, e RIC Merged 0.01ug-mL 2.SMS 2000 CENTROID RAW_‘j
H i
i i ]
25+ P il
D hle e Pl
20- dLs ﬂc: =
] "-.n) I\ @ e o~ / :
154 R 38 £ £ oc £ £ |
K e 8g 8% E SE E LKE 3
107 iy Qinh 85 3 E8 =8 28 4 =
g 24 e feRe By r % 3
) T T T T T T T T T T T T T T T Ty T T T T Ty
minutes
_sear___| sea2 |alalsll 7 Je[o] [14[ [T T 1 T1ellasfo0T [23[ 24 [ [ 26 [ seq27,El , Time: 23.00-33.00
g ) L 301 820 933 1245 1560 1875  Scans|
D Target Compounds
# RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
n 1 7.894 Hexaclorobenceno Id. 284.0 1732 1732.259 Counts
2 9.053 4,4-diclorobifenilo o 152 042220 443873 44872 .703 Counts
3 10.791 Heptacloro Id. 272.0+100.0+337.0
‘ 674 674,181 Counts
4 12.044 Aldrin Id. 263.0+66.0+91.0
i <] 2394 2394.318 Counts
5 14.420 Clordanocl Id. 373.04%375.0 4036 4035.798 Counts
' 6 14.959 Clordanc?2 Id. 373.0+375.0 3656 3656.084 Counts
7 16.126 Dieldrin Id. 79.0+4108.0+263.0
700 700.021 Counts
» 8 17.020 Endrin Id. 67.0+243.0+245.0+317.0+345.0
128 128.045 Counts
’ 9 19.428 o' p' -DDT Id. 235.0+165.0 638 638.233 Counts
n Unidentified Peaks
Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward
D RF Used: 1.000 Match Thresh: 400
# RT Compound Name Status Area Amount R.Match
g <] 10  5.032 Search Failed Unk. 63708 42,247  -——
11 6.329 Diethyl Phthalate TTe 46977 31.152 822
' 12 6.387 Cyclooctasiloxane; hexadecam TIC 40114 26.601 806
' Sample Preparation
' Vial: 14 Injection Number: 1 Volume: 1.0 ulL Position: 1
Run Log
MODULE ATTRIBUTES Printed: 15/12/2009 05:06 p.m.
B  module: Saturn 2000.40
> MS Workstation Version 6.20
~ Module Software Version: FF11
Module Option Keys: EI SIS MS/MS
' Setpoints
Trap Temperature: 200 degrees C
" | Manifold Temperature: 100 degrees C
Transfer Line Temperature: 200 degrees C
’ Filament Number: 1
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Print Date: 15 Dec 2009 17:06:18

Sample Report for 0.01ug-ml 3.sms

0.01ug-mL 3
Varian MS #1

Sample ID:
Instrument 1D:

Operator:

Last Calibration:

LAG
06/12/2006 03:49 p.m.

Filament Number:

Acquisition Date: 14/12/2009 08:48 p.m. Data File: ...ajos\0.01ug-ml 3.sms
Calculation Date: 15/12/2008 12:31 p.m. Method: ...ajos\0.01ug-ml 3.sms
Inj. Sample Notes: _ None
'kCountd T T RIC Merged 0,01ug-mL 3.SMS 2000 CENTROID RAW |
254 o
E el
20~ A
154 PE E.& U&= = g ‘ =
‘ ] £ SE EQE §E E RE F,
| 1% ol B c9 8N BB e2 Oy b .
; k i g %p.. _5(3 gq: aml ; B l=] R L A N B S
| o 58 fSRegd 0y iE S -
| o " " T N
L e ceceals o minutes
| seqt | seq2 [3]alslel 7 [8lo [11] [T [ [ [17]l1el20[ [ [23] 24 [ | 26 [ seg27,El  Time: 23.00-33.00
L 301 620 933 1245 1559 1873 Scans
Target Compounds
# RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
1 7.887 Hexaclorcobencenag Id. 284.0 1706 1706.117 Counts
2 9.04¢6 4,4-diclorobifenilo Id. L2 02280 43972 43971.883 Counts
3 10.782 Heptacloro Id. 272..0+100, 0+337..0 '
748 747 .88B0 Counts
4 12.035 Aldrin Tl 263.0+66.0+91.0
2544 2543.798 Counts
5 14.412 Clordanol Id. 373.0+375.0 4203 4203.248 Counts
6 14.953 Clordano2 Id. 373:04375:0 3847 3847.065 Counts
7 16.106 Dieldrin Id. 79.0+108.0+263.0
638 637.543 Counts
8 17.008 Endrin Id. 67.0+243.0+245.0+317.0+345.0
161 160.712 Counts
9 19.422 o' p' -DDT Id. 235.0+165.0 517 516.834 Counts
Unidentified Peaks
Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward
RF Used: 1.000 Match Thresh: 400
# RT Compound Name Status Area Amount R.Match
10 5.031 Search Failed Unk. 72450 43.196 —-——
11 6.322 Diethyl Phthalate TIC 45106 26.893 B25
12 6.386 Cyclooctasiloxane, hexadecam TIC 50169 20,811 803
Sample Preparation
Vial: 14 Injection Number: 1 Volume: 1.0 ulL Position: 1
Run Log
ek e e e e e e e e e e sl e e g e e i e e e e e e e e e e de e e e e e e e e ek e e ke e e e e e ek e e
MODULE ATTRIBUTES Printed: 15/12/2009 05:06 p.m.
_Module: Saturn 2000.40 . i =
MS Workstation Version 6.20
Module Software Version: FFl1l
Module Option Keys: EI SIS MS/MS
Setpoints
Trap Temperature: 200 degrees C
Manifold Temperature: 100 degrees C
Transfer Line Temperature: 200 degrees C

1
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Print Date: 15 Dec 2009 17:07:00 Sample Report for 0.01ug-ml 4.sms
éamp!e 1D: 0.01ug-mL 4 Operator: LAG
Instrument ID: Varian MS #1 Last Calibration: 06/12/2006 03:49 p.m.
Acquisition Date: 14/12/2009 09:25 p.m. Data File: ...ajos\0.01ug-ml 4.sms
Calculation Date: 15/12/2009 12:34 p.m. Method: ...ecto\0.01ug-ml 4.sms
Inj. Sample Notes: None B
kCoggtj . 2 | RIC Merged 0.61ug-mL 4.5MS 2000 CENTROID RAW j
: A !
b a E
257 Lo % |2 " %
! o c 1 i
] | (-} it} A :
20_3 i 8 l:-g- oE E Sc = c J."'.
152 %E ioF % E E é E E EE ]
G .t Sy o o - aw
52 Y BRES 88 58 IS E
| * A5, F& EeRY LY Es S0 :
{ B R T N T
© | __seatr | seg2 [3]alslel 7 [e[o [ T11[ [T [ T17lltel20[T [23] 24 [ [ 26 | seq27.E _ Time: 23.00-33.00
301 820 934 1246 1561 1875 Scans
Target Compounds
# RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
1 7.889 Hexaclorobenceno Id. 284.0 1923 1923.344 Counts
2 5.046 4,4-diclorcbifenilo Id. 152.0+222.0 44740 44739.977 Counts
3 10.785 . Heptacloro Id. 272.0+100.0+337.0
793 792.548 Counts
4 12.039%9 Aldrin Id. 263.0+66.0+491.0
2802 2802.277 Counts
5 14.412 Clordanol Id. 373.0+375.0 4816 4816.332 Counts
6 14.952 Clordano?2 Ll 373.0+375.0 4280 4280.049 Counts
7 16.113 Dieldrin Id. 79.0+108.0+263.0
698 697.592 Counts
8 17.021 Endrin Ia. 67.0+243.0+245.0+317.0+345.0
121 121.499 Counts
9 19.415 o' p' -DDT T 235.0+165.0 . 869 868.814 Counts
Unidentified Peaks
Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward
RF Used: 1.000 . Match Thresh: 400
& RT Compound Name Status Area Amount R.Match
10 5.030 Search Failed Unk. 69992 42 .698 T
11 6.322 Diethyl Phthalate TIE 46511 28.374 845
12 6.383 Cyclooctasiloxane, hexadecam TIC 47420 28.928 808
Sample Preparation
Vial: 14 Injection Number: 1 Volume: 1.0 uL Position: 1
Run Log
MODULE ATTRIBUTES Printed: 15/12/2009 05:06 p.m.
Module: Saturn 2000 40
MS Workstation Version 6.20
Module Software Version: ) FF11
Module Option Keys: EI SIS MS/MS
Setpoints
Trap Temperature: 200 degrees C
Manifold Temperature: 100 degrees C
Transfer Line Temperature: 200 degrees C
Filament Number: 1




Print Date: 15 Dec 2009 17:07:26

Sample Report for 0.01ug-ml 5.sms

0.01ug-mL 5
Varian MS #1

éample ID:
Instrument ID:

Operator: LAG
Last Calibration: 06/12/2006 03:49 p.m.

Acquisition Date: 14/12/2009 10:02 p.m. Data File: ...ajos\0.01ug-ml 5.sms
Calculation Date: 15/12/2009 12:38 p.m. Method: ...ecto\0.01ug-ml 5.sms
Inj. Sample Notes: - None
lkcouns | ; ] RIC Merged 0.01ug-mL 5.SMS 2000 CENTROID RAW
25_— i 1 F"_'l-,.,-,-.s;t':"-“'-*_;
r 1 8 P, el 1
20-] g i 3
] L5 o #
¥ -2 o E£.£ ©ct £ £ i E
E= 6E EQE {E E RE
10~ SE . O~ o Ho Po © ao 4 1
O« 'Ew,g@wr- 5w Eo N R g
; £ ae £ BT 28 58 ESe e i
BN S [EEReSE Py i foe -
ST e R T S
L minutes
| seqt | segz |3lajslel 7 [slo] [41] [T 1 T Tr7llrel20[| [28] 24 | [ 26 | seq27, i , Time: 23,00-33.00
A & A ) 1 933 1246 1561 1875 Scans |
Target Compounds
# RT = Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
1 7.894 Hexaclorobenceno Id. 284.0 1640 1639.936 Counts
2 9.050 4,4-diclorobifenilo Id. 152 .04222.0 41274 41274.074 Counts
3 10.787 Heptacloro Id. 272.0+100.0+337.0
_ 785 785.086 Counts
4 12.039% Aldrin Id. 263.0+66.0+91.0
. 2725 2725.028 Counts
5 14.415 Clordanol Id. 373.04+375.0 3849 3849.291 Counts
6 14.956 ClordanoZ2 Id. 373.0+375.0 3580 3580.108 Counts
7 16.111 Dieldrin Id. 79.04108.0+263.0
663 662.709 Counts
8 17.028 Endrin Id. 67.0+4243.0+245.0+317.0+345.0
108 107.882 Counts
9 19.429 o' p' -DDT Id. 235.0+165.0 502 502.034 Counts

Unidentified Peaks

Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward

RF Used: 1.000 Match Thresh: 400

# RT Compound Name Status Area Amount R.Match
10 5.033 Search Failed Unk. 51037 35.537 T
11 6.327 Diethyl Phthalate TIC 43051 239.976 813
12 6.392 Cyclooctasiloxane, hexadecam TIC 49530 34 .487 799

Sample Preparation

Injection Number: 1

MODULE ATTRIBUTES Printed: 15/12/20

Module: Saturn 2000.40

Volume: 1.0 ul

Position: 1

09 05:07 p.m.

MS Workstation Version 6.20
Module Software Version:
Module Option Keys:

Setpoints
Trap Temperature:

Manifold Temperature:
Transfer Line Temperature:
Filament Number:

FF11
EI 5IS MS/MS

200 degrees C

100 degrees C

200 degrees C
1




B Print Date: 15 Dec 2009 17:07:50 Sempie Report for 0,01 yg-ml 6.5ms
Sample ID:  0.01ug-mL6 Operator: LAG
: Instrument ID: Varian MS #1 Last Calibration: 06/12/2006 03:49 p.m.
Acquisition Date: 14/12/2009 10:39 p.m. Data File: ...jos\0.01 ug-ml 6.sms
' Calculation Date: 15/12/2009 12:39 p.m. Method: ...cto\0.01 ug-ml 6.sms
Inj. Sample Notes: __ None )
i ) 'kCountd f RIC Merged 0.01 ug-mL 6.SMS 2000 CENTROID RAW
' ‘ 30_: I - io —
ki o o= o & -
® | = “JBe. 8B B8 E £E £ L f
| - "SE  SE 3 o= Sa Q
' = Lo gl @ 58 £& Qc /
» |1 Ol L L T — g
- ] = T L:EELEQI I+ ji= TI-;';E" |
) ‘ T s N " R
L s minutes |.
[ seg1 | seqz |alalsel 7 18le ] [11[ [ [ [ [ [17]l1sl2ol [ [23] 24 [ | 26 | Seq27.El | Time:23.00-33.00 |
i« 301 ~6l9 ola 1245 1659 1873 Scans
i ) Target Compounds
bia RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
n 1 7.884 Hexaclorobenceno Id. 284.0 1885 1885.336 Counts
2 9.03%9 4,4-diclorobifenilo Id. 152.0+4222.0 43013 43013.340 Counts
' 3 10.778% Heptacloro Id. 272.0+100.0+337.0
o5 795.005 Counts
4 12.033 Aldrin Id. 263.0+66.0+91.0
D 2595 2595.475 Counts
2 14.408 Clordanol Id. 373.0+375.0 4377 4376,853 Counts
' 6 14.950 Clordano2 Ig: 373.04375.0 4206 4206.396 Counts
7 16.109 Dieldrin g i's o 79.0+108.0+263.0
726 725.837 Counts
-] 8§ 17.034 Endrin Id. 67.0+243.0+245.04317.0+345.0
138 138.074 Counts
’ G 15.411 o' p' -DDT Tk 235.0+165.0 507 507.492 Counts
D Unidentified Peaks
~Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward
D RF Used: 1.000 Match Thresh: 400
# RT Compound Name Status Area Amount R.Match
. 10 5.027 Search Failed Unk. 55187 40.875 s
11 6.316 Diethyl Phthalate TIC 42049 31.138 824
. 12 6.378 Cyclooctasiloxane, hexadecam TIC 37792 27.986 808
. Sample Preparation
' Vial: 14 Injection Number: 1 Volume: 1.0 uL Position: 1
' Run Log
' MODULE ATTRIBUTES Printed: 15/12/2009 05:07 p.m.
A Module: Saturn 2000.40
' MS Workstation Version 6.20
Module Software Version: FF11
' Module Option Keys: EI SIS MS/MS
Setpoints
Trap Temperature: 200 degrees C
: Manifold Temperature: 100 degrees C
Transfer Line Temperature: 200 degrees C
’ Filament Number: 1




Print Date: 15 Dec 2009 17:08:16

Sample Report for 0.01ug-ml 7.sms

§-a"nh{|_aie ID: 0.01ug-mL 7 Op‘eEE;Jr: LAG
Instrument ID: Varian MS #1 Last Calibration: 06/12/2008 03:49 p.m.
Acquisition Date: 14/12/2009 11:16 p.m. Data File: ...ajos\0.01ug-ml 7.sms
Calculation Date: 15/12/2009 12:42 p.m. Method: ...ajos\0.01ug-ml 7.sms
Inj. Sample Notes: _ None c
KkCountd RIC Merged 0.01ug-mL 7.SMS 2000 CENTROID RAW ]
30- ;
| : o
| 25 § a!ﬁ“'-‘»‘a'-'-vz'l!"';\‘-ﬁ_
| 20- 5 0 # 3
] (3 oE £ o c c =4 !
15+ EE E SE E G E E BE 3
] SE E Bo To = 8m *
104 o un Mo Eg 3] 'EN T s 9
- 58 43 B5ER P9 BER  [RE oo 1'
5 _ g <@ |'I E_%_Er- l+ - II,I.l.lt 4'61— =
' R S S A S = S
B minutes
[ seat | seq2 [alalsk 7 Js[o T1a] [T T [Ti7lliefoo[ ] [23] 24 | | 26 | Seg 27, El , Time: 23.00-33.00
- 301 620 933 1245 1561 1875 _ Scans
Target Compounds
& RT Compound Name Res Type Quan lons Area Amount
1 7.887 Hexaclorocbenceno Id. 284.0 1370 1970.459 Counts
2 9.045 4,4-diclorobifenilo Tdl. 152.0+222.0 45957 45957 .367 Counts
3 10.780 Heptacloro Id. 272.04100.0+337.0
743 742 .615 Counts
4 12.034 Aldrin Id. 263.0+66.0+91.0
2789 2789.203 Counts
5 14.408 Clordanol Id. 373.0+375.0 4354 4354.310 Counts
6 14.950 Clordano?2 Id. 373.0+375.0 4173 4173.037 Counts
7 16.107 Dieldrin Id. 79.0+108.0+263.0
: 763 763.245 Counts
8 17.020 Endrin Id. 67.0+243.0+245.0+317.0+345.0
132 131.767 Counts
9 19413 &7 H* =phT Id. 235.0+165.0 480 480.496 Counts

Unidentified Peaks

Quan lons: RIC Spectrum Match Type: Normal-Forward
RF Used:; 1.000 Match Thresh: 400
i RT Compound Name Status Area Amount R.Match
10 5.028 Search Failed Unk. 91825 45.972 ———
i 6.321 Diethyl Phthalate TIG 47517 23.789 797
12 6.385 Cyclooctasiloxane, hexadecam TIC 60400 30.239 813
Sample Preparation
Vial: 14 Injection Number: 1 Volume: 1.0 ul Position: 1
Run Log

MODULE ATTRIBUTES Printed:

Module: Saturn 2000.40

15/12/2009 05:08 p.m.

® P9 09U U U U DO O OS5 50 U VP U0 U P 80§ § 8§ W E

MS Workstation Version 6.20
Module Software Version:
Module Option Keys:

Setpoints
Trap Temperature:

Manifold Temperature:
Transfer Line Temperature:
Filament Number:

FF11l
EI SIS MS/MS

200 degrees C

100 degrees C

200 degrees C
1




qA7TA

Instituto Mexicono de
Tecnologia del Aguo

CURVAS DE CALIBRACION PARA LA VALIDACION DE COP's

1era Curva de calibracion

SEMARNAT

ug-mlL ug-mL ug-mlL ug-mlL ug-mL
0,01 0,02 0,04 0,05 a1 PV 0.03 ug-mL PCLS
Compuestos Area Area Area Area Area b m r2 Area ug-mL % Recup
Hexaclorobenceno 2185 3327 5206 G441 11547 1177,90 103715,85 1,00 4228 0,029 98,03
4, 4-diclorobifenilo 45476 48026 43156 45547 44448 45210 99,73
Heptacloro 978 1677 2757 3410 6293 444 35 5B8B05,69 1,00 2241 0,031 102,19
Aldrin 362 3B 5936 TETT 11546 2223,85 85512,60 0,99 4873 0,028 92,45
Clordano 5345 9186 14477 17657 32511 272055 288060,16 1,00 11704 0,030 100,47
Dieldrin 510 1202 1864 2197 3945 380,15 35987 40 1,00 1384 0,028 93,91
Endrin 198 418 693 873 1613 79,06 15453,25 1,00 856 0,027 90,88
o' p' -DDT ag1 1602 2917 3631 BE3T 270,78 6597317 1,00 2403 0,032 107,73
2da Curva de calibracion
ug-mbL ug-mL ug-mL ug-mlL ug-mL
0,01 0,02 0,04 0,05 a1 PV 0.03 ug-mL PCLS
Compuestos Area Area Area Area Area b m r2 Area Cone % Recup
Hexaclorobenceno 1924 3075 5144 B272 12376 652 63 11603577 1.00 4151 0,03 100,50
4 4-diclorobifenilo 46016 43554 43960 44437 46037 42091 93,95 ’
Heptacloro 840 1369 2528 3083 5947 246,39 E6886,59 1,00 1729 0,02 86,88
Aldrin 2527 3850 6005 B546 11108 1818,52 94265 45 0,88 4343 0,03 89,45
Clordano 5141 8231 13534 17670 34712 1433,54 329637,80 1.00 10243 0,03 89,08
Dieldrin 553 913 1743 2350 4042 246,68 3848902 0,99 1289 0,03 90,27
Endrin 184 37 715 811 1626 2233 1609715 1,00 655 0,08 84,88
o' p' -DDT 773 1181 2105 3122 6615 -157,37 BE285,77 0,89 16189 0,03 89,33
3da Curva de calibracion

ug-mL ug-mL ug-mL ug-mlL ug-mL
Compuestos a,01 0,02 0,04 0,05 01 P\ 0.03 ug-mL PCLS
Compound Name Area Area Area Area Area b m 2 Area conc % Rec
Hexaclorobenceno 2614 3885 6607 7085 13262 153514 117215,04 1,00 4855 0,028 94,41
4 4-diclorobifenilo 44864 45987 45070 44871 46341 44402 97,74
Heptacloro 1028 1759 3072 3867 6719 516,55 63010,16 1,00 1969 0,023 76,84
Aldrin 3178 4924 6638 7998 12918 249317 105409,76 0,99 5186 0,026 85,15
Clordano 5774 9808 16441 21802 3813y 2571.97 359555,28 1.00 11486 0,025 82,64
Dieldrin 792 1479 2235 2884 4513 574,63 4013577 0,98 1640 0,027 88,48
Endrin 161 305 569 680 1242 67,67 11802,85 1,00 319 0,021 70,38
o p -DOT 999 1337 1845 2823 5324 328,10 4903415 0,99 1376 0,021 71,24
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Instituto Mexicano de AEDIO AMBIENT SEMARNAT
Tecnologia del Agua BECUASOS N3

BLANCOS DE METODO PARA VALIDACION DE COP's

Boco1 Beo 2 Beo 3 Beo 4 Beo 5 Bco 6
Compuestos Area % Rec Area % Rec Area % Rec Area % Rec Area % Rec Area % Rec
Hexaclorobenceno 0 0 0 a o 0
4 4-diclorobifenilo 44953 100,34 44374 99,05 45914 102,48 45513 101,59 45112 100,69 43203 96,43
Heptacloro 0 ] [} . (] 0 0
Aldrin a i} 1} 0 o 0
Clordano 0 0 0 0 ¢] 0
Dieldrin 0 a a e} 0 0
Endrin (o] 0 0 o o] o]
o' p' -DDT 0 8] (7] 0 o] 0
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