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SIMBOLOS Y ABREVIATURAS

Tabla 1. Simbolos y Abreviaturas

cm Centimetro

g Gramo

G.R. grado reactivo
h Hora

L Litro

m Metro

mg Miligramo

min Minuto

mm Milimetro

ppm partes por millén
ppb partes por billon
S Segundo

sol. Solucion

THMs Trihalometanos
ug Microgramos
uL Microlitros

% Porciento




GLOSARIO

ACIDOS HALOACETICOS: son un grupo de compuestos quimicos formados
cuando se usa el cloro u otro desinfectante para el control microbiano.

AGUA PARA CONSUMO HUMANO: Es aquella que se utiliza en bebida
directa y preparacién de alimentos para consumo humano, higiene personal,
limpieza de elementos, materiales o utensilios.

AGUA POTABLE: Es aquella que por reunir las caracteristicas fisicas,
quimicas y microbioldgicas, en las condiciones sefaladas en el presente
decreto, es apta para consumo humano.

AUTORIDAD SANITARIA: Es autoridad sanitaria en materia de inspeccion,
vigilancia y control de los factores de riesgo del ambiente que afectan la salud
humana el Ministerio de la Proteccion Social, Instituto Nacional de Salud y las
Direcciones Departamentales, Distritales y Municipales de Salud, las cuales
deben adoptar medidas para garantizar el cumplimiento de lo dispuesto en el
presente decreto.

AUTORIDAD DE CONTROL: Es la autoridad que ejerce la funcién presidencial
de inspeccién, vigilancia y control de las entidades que presten el servicio
publico domiciliario de acueducto. La Superintendencia de Servicios Publicos
Domiciliarios es la entidad competente para realizar dicha funcién.

CALIDAD DEL AGUA: Es el resultado de comparar las caracteristicas fisicas,
quimicas, toxicolégicas y microbiolégicas encontradas en el agua, con el
contenido de las normas que se regulan en el presente decreto para el
suministro de agua para consumo humano.

CARACTERISTICA: Término usado para identificar elementos, compuestos,
sustancias y microorganismos presentes en el agua para consumo humano.

COEFICIENTE DE CORRELACION: Es la relacién nominal, tedrica o de una
unidad evidente, entre una variable y otra, que hace minima a la suma de los
cuadrados de las desviaciones de la primera con respecto a su
proporcionalidad con la segunda.

Con proporcionalidad exacta el coeficiente es 1, si no existe ninguna relacién
es cero. La proporcionalidad inversa completa proporciona un valor de -1.

CONTAMINACION DEL AGUA: Es la alteracién en cualquiera de sus
caracteristicas fisicas, quimicas y microbiolégicas, como resultado de las
actividades humanas, industriales o procesos naturales, que producen o
pueden producir rechazo, enfermedad o muerte al consumidor.



CONTROL DE CALIDAD: Conjunto de acciones realizadas por las personas
prestadoras del servicio publico de acueducto con el objeto de garantizar el
cumplimiento de las normas sanitarias contenidas en el presente decreto y en
las demas reglamentaciones vigentes.

CRITERIO DE CALIDAD DEL AGUA PARA CONSUMO HUMANO: Es el valor
establecido por el decreto 1575 y la resolucion 2115 de 2007, sobre las
caracteristicas quimicas del agua con mayores implicaciones en los costos y la
operacion de los procesos de tratamiento.

CROMATOGRAFIA DE GASES: Es una técnica analitica que permite la
separacion fisica de dos 0 mas compuestos, basada en la diferente distribucion
en dos fases, una de las cuales es estacionaria sélida o liquida y la otra mévil,
en fase gaseosa.

DESINFECCION: Es el proceso quimico usados en los sistemas de tratamiento
de agua, en el cual es afadido una sustancia quimica para inactivar los
patdégenos presentes.

ESPECTROMETRIA DE MASAS: es una técnica analitica instrumental de alta
sensibilidad capaz de identificar cualitativamente y cuantitativamente, y de
forma inequivoca, cualquier tipo de mezclas de sustancias. Asimismo esta
técnica permite también determinar la masa molecular de un compuesto, asi
como de los diversos fragmentos que resultan de la rotura controlada del
mismo, dando estos una informacidon muy valiosa sobre la estructura de la
molécula.

INDICE DE RIESGO DE LA CALIDAD DEL AGUA PARA CONSUMO
HUMANO: Es la mayor probabilidad de que un individuo de una poblacion
determinada se enferme o muera, mientras persistan las condiciones que
afectan la calidad del agua para consumo humano, por el grado de influencia
que tienen las caracteristicas fisicas, quimicas y microbiolégicas en el agua
sobre la salud.

INDICE DE RIESGO POR ABASTECIMIENTO DE AGUA PARA CONSUMO
HUMANO: Es el riego que presenta un sistema de abastecimiento por
suministrar agua no apta para el consumo humano, para lo cual se consideran
las condiciones de infraestructura, tratamiento, control en el tratamiento, formas
de distribuir y la continuidad del servicio.

IONIZACION POR IMPACTO ELECTRONICO: Se desarrolla con la
abstraccion de un electron para dar un catién-radical. Este cation-radical se
trata de el i6n molecular y tendra mayor o menor tendencia a fragmentar en
funcion de su estabilidad. Los iones moleculares muy estables tendran poca
tendencia a fragmentar y serdn muy abundantes. Al ibn mas abundante del
espectro se le denomina pico base. Los fragmentos mas abundantes de un



espectro de masas nos dan una informacién valiosisima sobre la estructura de
la molécula. En esencia consiste en el “bombardeo” de las sustancias que
alcanzan la fuente a través de los sistemas de introduccion de muestras, con
un haz de electrones de alta energia (usualmente 70eV). Este enorme energia
es suficiente para producir, por un lado, la ionizacién del compuesto entero
(formacién del ién molecular) y ademas generar un cierto grado de
fragmentacién del mismo, lo que nos va a suministrar una valiosa informacion
acerca de su estructura . El rango de pesos moleculares analizados mediante
esta técnica de ionizacién alcanza hasta aproximadamente 650 Da, puesto
que moléculas mayores tienden a degradarse durante la vaporizacion

IONIZACION QUIMICA: Su uso primario esta dirigido a potenciar la
abundancia del ién molecular en aquellas sustancias en las que su presencia
en el espectro de ionizaciéon por impacto electrdénico es escasa o no aparece.
La lonizacién quimica utiliza un gas ionizable (gas reactante) como el Metano,
Isobutano, Amoniaco, etc, como paso intermedio del proceso de ionizacion de
los analitos. Como la relaccién de gas presente a muestra es muy elevada, la
ionizacién se producira preferente sobre aquel y posteriormente, debido a la
alta presién, a partir de reacciones ion-molécula se consigue la ionizacién de la
muestra mediante reacciones de transferencia proténica o reacciones de
adicion. Se obtiene asi una abundante cantidad de iones (M+H)+ .

LABORATORIO DE ANALISIS DEL AGUA PARA CONSUMO HUMANO: Es
el establecimiento publico o privado, donde se realizan los procedimientos de
analisis de las caracteristicas fisicas, quimicas y microbiologicas al agua para
consumo humano, el cual debe cumplir con los requisitos previstos en el
presente decreto.

MEDIDAS SANCIONATORIAS: Son aquellas aplicadas mediante resolucién
motivada, a las personas prestadoras del servicio publico de acueducto,
teniendo en cuenta la gravedad del hecho, por la violacion a las normas
establecidas en el presente decreto y demas disposiciones concordantes
después de adelantar la actuacion administrativa que garantice el debido
proceso.

NORMA DE CALIDAD DEL AGUA PARA CONSUMO HUMANO: Son los
valores aceptables para las caracteristicas fisicas, quimicas y microbioldgicas
presentes en el agua para consumo humano que proporcionan una base para
determinar su calidad, con el objeto de preservar y mantener la salud.

PLANTA DE TRATAMIENTO O DE POTABILIZACION: Es el conjunto de
obras, equipos y materiales necesarios para efectuar las operaciones vy
procesos que permitan cambiar las caracteristicas del agua cruda, para que
cumplan las normas y criterios de calidad del agua para consumo humano.



PELIGRO: Capacidad de una sustancia, producto, material u organismo, de
provocar efectos adversos a organismos o al medio ambiente debido a sus
propiedades intrinsecas.

POBLACION SERVIDA O ATENDIDA: Es el niimero de personas abastecidas
por un sistema de suministro de agua.

PUNTOS DE MUESTREO EN RED DE DISTRIBUCION: Son aquellos sitios
representativos donde se realiza la toma y recoleccion de la muestra de agua
para consumo humano en la red de distribucién, de acuerdo a lo definido entre
la autoridad sanitaria y la persona prestadora del servicio de acueducto.

PREVALENCIA DE SUSTANCIAS QUIMICAS: Son las sustancias quimicas
presentes en el agua para consumo humano, que permanecen en forma
periddica o continua.

RED DE DISTRIBUCION O RED PUBLICA: Es el conjunto de tuberias,
accesorios y estructuras que conducen el agua desde el tanque de
almacenamiento o planta de tratamiento hasta los puntos de consumo.

RIESGO: Probabilidad de que un agente o sustancia manifieste una alteracién
a la salud después de una exposicién al mismo.

SISTEMA DE SUMINISTRO DE AGUA PARA CONSUMO HUMANO: Es el
conjunto de estructuras, equipos, materiales, personal, procesos y operaciones
utilizados para la captacion, aduccién, pretratamiento, tratamiento,
almacenamiento, conduccién, y distribucion del agua para consumo humano.

SUSTANCIAS HUMICAS: Las sustancias hGmicas, son clasificadas como
solubles en bases, pero precipitan en acidos. Los acidos fulvicos: los
compuestos acidos de las sustancias humicas que son solubles en acidos.
Huminas: Los componentes de las sustancias humicas que no son solubles ni
en acidos ni en bases.

SUSTANCIAS NO HUMICAS: Son todos aquellos compuestos que pueden ser
localizados en una de las categorias discretas de los compuestos quimicos,
tales como azucares, aminoacidos y grasas entre otros.

TOXICIDAD: Son los efectos nocivos que generan las sustancias quimicas en
los seres vivos.

VALOR ACEPTABLE: Es el establecido para la concentracibn de un
componente o sustancia, que garantiza que el agua para consumo humano, no
representa riesgos conocidos a la salud.



VIGILANCIA SANITARIA DE LA CALIDAD DEL AGUA PARA CONSUMO
HUMANO: Es el conjunto de acciones periddicas realizadas por la autoridad
sanitaria para comprobar y evaluar el riesgo que representa a la salud publica
la calidad del agua distribuida por los sistemas de suministro de agua para
consumo humano, asi como para valorar el grado de cumplimiento de las
Buenas Practicas Sanitarias y demas disposiciones establecidas en el presente
decreto.

VIGILANCIA EN SALUD PUBLICA: Es una funcién esencial en salud publica
asociada a la responsabilidad estatal y ciudadana de proteccion de la salud,
consistente en el proceso sistematico y constante de recoleccion, analisis,
interpretacion y divulgacién de datos especificos relacionados con la salud para
su utilizacidon en la planificacion, ejecucién, evaluacion, promocion y prevencion
de la practica en salud publica.

NOTA: Estas definiciones fueron tomadas del decreto 1575 y la resolucion
2115 de 2007(Junio 22) del Ministerio de Salud y Medio Ambiente y las
bibliografias 15, 16, 17, 18.



1. INTRODUCCION

El agua como recurso natural y primordial para la preservacion de la vida en
todas sus formas, ha estado involucrada en el desarrollo de civilizaciones en el
transcurso de su vida misma. Desde que el ser humano experimento su
grandeza y la importancia para su supervivencia, ingenio formas de tratarla y

llevarla a todo lugar en la que se necesite.

En la Actualidad el proceso de desinfeccion del agua més utilizado en el mundo
y en especial en Colombia es el de desinfeccion con cloro, de tal manera que
se puedan remover o inactivar distintos agentes patégenos tales como
bacterias, virus y protozoarios los cuales son promotores de enfermedades que
afectan la salud publica. Las enfermedades que mas comunmente se

presentan a causa del agua contaminada son el colera y la fiebre tifoidea. [1]

Ademas se deja un remanente de cloro (cloro residual) para que continie como
Desinfectante a través de la red de distribucién. Este cloro residual puede
reaccionar con diferentes compuestos y organismos que pueden ser patdégenos
y por lo tanto destruirlos o inactivarlos; pero también se forman algunos
subproductos como los Trihalometanos (THMs) los cuales pueden ser

potencialmente dafinos para la salud publica.

En los anos 70s se encontrd una relacion directa entre el uso de cloro para la
desinfeccién y la formacion de Trihalometanos. Se mostr6 como la materia
organica asi como otros compuestos reaccionan con elementos halogenados
entre los cuales esta el cloro para producir este tipo de contaminantes. Existen
ademas otros factores los cuales pueden ser determinantes en la formacién de
compuestos 6rganoclorados como lo puede ser la formacion de biopeliculas y
largos tiempos de residencia del agua en las tuberias de la red de distribucién,
asi como también el pH del agua, la temperatura, y la cantidad de cloro



presente, los cuales deben tenerse en cuenta cuando se analiza este

problema. [1]

La utilizacién del cloro en el agua para disminuir peligros potenciales sobre la
salud no es mala, Pero es un gran riesgo cuando se utiliza la adiccién de cloro
al agua sin control, esta adiciéon de cloro al agua debe tener un parametro de
adicién especifico conocido como la curva de demanda en cloro, La cantidad
de cloro que se mezcla con el agua se determina con el nivel de contaminacion
que esta tenga, a este proceso en el cual al agua se le adiciona cloro se le

conoce como cloracion.

Aqui es donde encontramos las plantas de tratamiento del agua, en las que el
agua llega “cruda”; es decir sin haber pasado por un proceso de
acondicionamiento para que sea apta para el consumo humano, la ya
comunmente llamada “agua potable”, esta agua es inocua libre de
contaminacién microbiol6gica, de agentes patégenos que en siglos pasados
recaudaron muchas vidas. No obstante gracias a la cloracién del agua se
reducen las probabilidades de que los consumidores presenten alteraciones en
su salud. Suministrar agua apta para el consumo humano es una gran
responsabilidad y requiere de estrictas medidas de control para que esta sea

de Optima calidad.

Para lograr alcanzar los estandares de calidad, es necesario hacer el
seguimiento y evaluacion de todos los parametros que debe cumplir el agua, al
igual que de los compuestos presentes en ella, En donde se compruebe y se
garantice que este preciado liquido cumple las normas de calidad y es apta

para el consumo humano.



2. OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

2.1. OBJETIVO GENERAL

Estandarizacién de una técnica de analisis de trihalometanos (THMS) en aguas

de consumo humano por espectrometria de masas.

2.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

Obtener el limite de deteccién de los trihalometanos bajo el método propuesto
en este trabajo.

Establecer el nivel de cuantificacion para cada trihalometano.

Determinar el factor de correlacion, la sensibilidad para cada trihalometano

y la sefial minima distinguible para la evaluacion de los trihalometanos.

Elaborar un protocolo para el tratamiento de la muestra y el posterior analisis

cromatografico.



3. MARCO TEORICO

La contaminacién del agua potable se puede dividir en dos grandes categorias:
contaminacién microbiolégica y contaminacién quimica. La contaminacion
microbioldégica provoca efectos agudos (enfermedades infecciosas como
cOlera, tifus, malaria, fiebre amarilla, sintomas gastrointestinales, etc.). La
contaminacion quimica se puede asociar a efectos crénicos como el cancer,
efectos neuroldgicos o efectos reproductivos. [2]

En nuestro medio la contaminacién microbiolégica es una cuestién en general
superada gracias a los procesos de potabilizacion y desinfeccién de las aguas.
La contaminacién quimica no se ha considerado aun en region como uno de
los problemas mayores en salud publica, basicamente con el argumento de que
la calidad de las aguas de consumo sigue, en promedio, las normas de la
legislaciéon de Colombia. Los contaminantes quimicos se pueden clasificar en
grandes grupos como metales, nitratos, pesticidas, isétopos radiactivos, fluor,

asbesto y los subproductos de la cloracion. [2]

El presente trabajo se centra en uno de estos contaminantes quimicos, los
subproductos de la cloracién, generados en el proceso de desinfeccién para
eliminar la contaminacion microbioldgica. La cloracion del agua supuso un
avance en salud publica a principios del siglo XX al eliminar patéogenos del
agua reduciendo la incidencia de enfermedades infecciosas. A pesar de este
beneficio, el cloro reacciona con precursores organicos del agua generando
una mezcla compleja de subproductos organoclorados y organobromados con
propiedades mutdgenas y cancerigenas. Trihalometanos (THM), &cidos
acéticos halogenados, acetonitrilos halogenados, etc. [2]

La aplicacion de cloro al agua o al agua residual cerca o a la entrada de la

planta de tratamiento, se le conoce como precoloracion; Generalmente se



aplica después de las rejas y de la camara del desarenador para controlar los

olores en los estanques de sedimentacion primaria.

El efecto de la precloraciéon en los procesos de Tratamiento de Agua para el
Consumo Humano, esta orientado para la eliminacibn de organismos
microscépicos indeseables y dafinos para la salud, pero como consecuencia

de este proceso de destruccion de microorganismos, una dosis adecuada de
un desinfectante comuan, cloro gas é hipoclorito de calcio, después de un
tiempo de contacto determinado y la obtencidén de un residual de cloro libre se
pueden obtener reacciones con la materia organica ( acidos fulvicos y acidos
humicos), los cuales son directos precursores de los trihalometanos (THMs). [3]

Los THMs son los subproductos de la cloracion generados en mayor cantidad y
se utilizan como indicadores del nivel total de subproductos de la cloracién del
agua. La ley vigente de aguas potables el decreto 1575 y la resolucién 2115 de
2007 impone un nivel maximo admisible, La suma total de los trihalometanos
mas importantes no debe superar 0.2 partes por millon (ppm). En los ultimos
anos diversos estudios epidemiolégicos han evaluado la asociacién entre la
exposicidon a subproductos de la cloracién y efectos sobre la salud humana.
Basicamente hay dos efectos asociados a esta exposicion: alteraciones de la
reproduccién y del desarrollo y diversos tipos de cancer, siendo el de vejiga el

mas consistentemente asociado. [2]

los suministros de agua potable requieren alguna forma de desinfeccién para
prevenir la transmisidbn de enfermedades causadas por bacterias, virus vy
protozoarios, y efectos adversos debidos a la presencia de agentes quimicos
contaminantes. Entre los desinfectantes utilizados se encuentran el cloro, las

cloroaminas, el ozono o el diéxido de cloro. [3]



La mayoria de las aguas municipales de la regién son desinfectadas con cloro,
siendo el método mas apropiado en términos de coste-efectividad. Para
desinfectar el agua se usan tres formas de cloro: cloro liquido o gas (Cly),
hipoclorito de calcio (Ca[OCI]). e hipoclorito de sodio (NaOCI). El Cl, se usa en
forma de liquido, en cilindros presurizados o, mayoritariamente, en forma

gaseosa. [3]

La desinfeccién del agua mediante cloracion es adecuada para la eliminacién
de agentes infecciosos causantes de enfermedades, pero tiene el
inconveniente de originar una serie de subproductos téxicos de la desinfeccion,
siendo los mas abundantes los trihalometanos (THM) y los acidos haloacéticos
(HAA). Los primeros se producen cuando el cloro reacciona con la materia
organica presente, formada por sustancias humicas (SH) y fulvicas4. Los THM
originados mediante este proceso incluyen el cloroformo (CHCI3), el
bromodiclorometano (CHBrCly), el clorodibromometano (CHCIBry) y el
bromoformo (CHBr3), todos ellos volatiles. La Agencia de Proteccién Ambiental
de los EE.UU. (EPA) ha establecido como valor maximo permisible para la
sumatoria de los cuatro THM mas importantes un valor de 80 pg/l. [4]

Ademas de los trihalometanos, podemos encontrar otros productos de

desinfeccion:

Acidos haloacéticos (HAA5). Los Acidos haloacéticos mas comunmente

presentes son:

Acido monocloroacético.
Acido dicloroacético.
Acido tricloroacético.

Acido monobromoacético.

NN

Acido dibromoacético.



Bromatos
Los bromatos se forman cuando el ozono usado para desinfeccidén reacciona

con los bromuros naturales de la fuente de agua.

Cloritos
Este subproducto se forma cuando se usa diéxido de cloro como desinfectante.

Humic substances
(pigmented palymers)
|
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Light Yellow A z
yellowy brown 0 hla
increase in intensity of colour —_—
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49% increase in carbon content —>62%
48% decrease in oxygen content —>30%
1400 decrease in exchange acidity ——>500
decrease in degree of solubility ——
Chemical properties of humic substances, (Stevenson 1982)

FIGURA 1. Propiedades quimicas de las sustancias himicas. [5]

Modelo estructural de los acidos humicos y filvicos
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FIGURA 2. Modelo estructural de los acidos humicos vy fulvicos. [5]



En la actualidad los haloformos reciben el nombre de Trihalometanos, los
cuales se producen por la reaccién de materia organica con los subproductos
de la cloracion. Algunos de los compuestos organicos con los cuales reacciona
el cloro son los siguientes: [6]

« Acidos falvicos y htimicos.

* Productos de degradacién de materia organica como resorcinol.
« Acido vinilico.

« Acido siringico.

» Pigmentos de las plantas como clorofila floroacetofenona.

* Biomasa de algas.

» Aminoacidos y pirimidinas (triptofanos).

» Desechos industriales como los fenoles.

Los anteriores compuestos son denominados precursores de los THMs, los
cuales reaccionas con el cloro de la siguiente forma :

HOCI + precursores — THMSs + subproductos (1)

Entre los Principales Trihalometanos que se conocen se encuentran los

siguientes:

Tabla 2. Compuestos Halogenados que se pueden forman en el agua (THMs)

COMPUESTO FORMULA QUIMICA

1. Triclorometano CHCl3
2. Bromodiclorometano CHBrCl,
3. DiBromoclorometano CHBr3
4. Tribromometano CHCIl
5. Dicloroi-odometano CHCIBrl
6. Bromocloro-iodometano CHCIl»
7. Clorodiyodometano CHCIBrl
8. Dibromoyodometano CHBrsl
9. Bromodiyodometano CHBrly
10. Triyodometano CHls




El cloroformo o triclorometano es uno de los Trihalometanos que se forman
durante la cloracién del agua para desinfectarla. Es un liquido incoloro, volatil,
de olor caracteristico. Durante mucho tiempo fue utilizado como anestésico,
pero se discontinué a causa de su toxicidad. Actualmente se utiliza como
disolvente en la industria quimica, pero de igual manera que ha ocurrido con
otros compuestos organicos halogenados que contienen principalmente fluor y

cloro, cada vez es mas restringido su uso.

Los valores de las concentraciones de THMs en el agua clorada varian de
manera significativa, y son funcion de las caracteristicas del agua; estas
concentraciones pueden ir desde menos de 10 ug/L en aguas tratadas con
cloro de fuente subterranea hasta mas de 200 ug/L en aguas cloradas de
origen superficial.

Al igual que otros subproductos de la desinfeccion con cloro, los
Trihalometanos se forman en diferente proporcion en el agua, dependiendo de
las caracteristicas del lugar de origen del agua. La principal propiedad quimica
de los THMs es su alta volatilidad, razon por la cual la inhalacion y la absorcion
dérmica, pueden ser vias de exposicidn importantes en situaciones como la

ducha, las piscinas o el bafio o la ingestion del agua potable. [2]

Como las concentraciones de los trihalometanos son regularmente bajas, para
su andlisis es necesario utilizar técnicas analiticas de alto nivel como La
espectrometria de Masas que analiza los compuestos por electro ionizacion o
por ionizacidon quimica, la ionizacién quimica potencia la abundancia del i6n
molecular en aquellas sustancias en las que su presencia en el espectro de
electro ionizacion es escasa 0 no aparece. Esto hace totalmente reconocible el
compuesto analizado de forma inequivoca ya que cada compuesto presenta un
andlisis de fragmentograma mostrando sus fragmentaciones caracteristicas y
su l6n Molecular lo cual da un cromatograma unico por cada molécula, Este

método se conoce como la huella digital del compuesto.



4.METODOLOGIA

4.1 NORMATIVIDAD LEGAL

Para la correcta aplicaciéon del control de los residuos toxicos en aguas de
consumo humano  deben consultarse las siguientes normas oficiales
colombianas: Presidencia de la Republica de Colombia, Ministerio de salud
publica, Normas técnicas de calidad del agua potable, Decreto 1575 y la
resolucion 2115 de 2007( Junio 22 )

4.2 CAMPO DE APLICACION

Esta estandarizacion puede ser aplicada en los laboratorios de andlisis de
residuos toxicos en aguas de consumo humano.

La vigilancia de la calidad del agua y la presencia de sustancias toxicas
corresponde a las autoridades de control y la autoridades sanitarias que son
representadas por el ministerio de la proteccién social.

La aplicacién de las disposiciones previstas por el incumplimiento del no control
de los trihalometanos compete a La Superintendencia de Servicios Publicos

Domiciliarios.

4.3. FUNDAMENTO

La técnica se basa en la extraccion de los trihalometanos utilizando técnica
liquido-liquido a partir del agua potable; los trihalometanos son extraidos con
metanol absoluto grado HPLC.

El eluato obtenido se recoge en viales de 2ml y se afora con metanol absoluto
grado HPLC y una alicuota se inyecta al cromatégrafo de gases con acople a

masas, para realizar la identificacion y cuantificacion de los trihalometanos.



4.4. EQUIPO

4.4.1. Aparatos

- Balanza analitica.

- Balanza granataria.
- Horno.

- Nevera

4.4.2. Instrumentos
- Cromatégrafo de gases shimadzu con detector de masas y auto muestreador.
4.4.3 Condiciones de analisis

Temperatura del horno. :35.0 °C
Temperatura del Inyector. :250.00 °C
Modo de Control de flujo :Linear Velocity
Presion :49.6 kPa

Flujo Total :6.1 mL/min

Flujo de columna :1.02 mL/min
Velocidad Lineal :36.3 cm/sec

Flujo de purga :1.0 mL/min

Progamacion de la Temperatura del horno
Temperatura inicial: 35°C

Temperatura final : 200°C

Tiempo inicial: 3.5 min

Tiempo final: 1

Rata 1: 25°C



4.5. REACTIVOS Y MATERIALES

4.5.1. Reactivos

- Acido nitrico G.R.

- Agua Desionizada tipo 1.

- Cloruro de Sodio.

- Fosfato de sodio dibasico

- Fosfato de potasio anhidro

- Metanol Absoluto grado HPLC.
- pentano grado HPLC.

- Sulfato de Sodio Anhidro.

4.5.2. Preparacion de reactivos

- Acido nitrico al 50%.- Diluir 50 ml de acido nitrico G.R. a 100 ml con agua

destilada.

4.5.3 Solucion buffer para extracion

Diluir 1 mol de Fosfato de sodio bibasico y 1 mol de Fosfato de potasio anhidro
en un litro de agua destilada, luego saturar esta solucion con 280 gramos de

cloruro de sodio

4.5.4 Materiales

- Columna de vidrio para cromatografia de gases, referencia RTX-5 fabricada

por Restek Corporation



- Crisoles de porcelana de 40 ml.

- Cuchillo.

- Embudos de vidrio de cafa larga

- Embudos de vidrio de separacién 250ml con tapa.
- Frascos de vidrio color ambar de 1000 ml con tapa.
- Helio alta pureza.

- Matraces Erlenmeyer de 250 y 125 ml con tapdn de baquelita.
- Matraces volumétricos de 100, 50, 25y 10 ml.

- Micro jeringas de 100, 50, 20, 10,5y 1 ul.

- Nitrégeno alta pureza.

- Papel filtro Calidad Analitica.

- Pipetas volumétricas de 100, 20, 10,5, 4,2y 1 ml.
- Probetas de 100 y 50 ml.

- Vasos de precipitado de 150, 30y 10 ml.

- Viales de 2ml con septum



4.6. ESTANDARES

Los estandares de referencia usados, deben tener una pureza certificada del
99.9% vy es:

- Estandar de THMS 200ppm certificados por restek. Catalogo 30036,
descripcién 501 Trihalomethane mix

4.6.1. Trihalometanos.

Todas las diluciones de los estandares que se indican a continuacién, se haran
con Metanol Absoluto grado HPLC.

4.6.2. Soluciones patrén de estandares individuales.

Tomando en cuenta la pureza, tomar el volumen necesario para para la
preparaciéon de cada estandar y llevar a 1 ml con Metanol Absoluto grado
HPLC.

4.6.3. Soluciones intermedias de estandares individuales.

Con el fin de observar la respuesta en el cromatografo y conocer los tiempos
de retencion, realizar diluciones sucesivas para encontrar las concentraciones
que den una respuesta entre el 50 y 80% de la carta.

Inyectar 1 ul al cromatografo y conservar las gréficas para identificar los
compuestos en las mezclas, asi como para valorar nuevos estandares.

Los estandares patron y los intermedios deberan guardarse en refrigeracion. La
vida de anaquel es de 6 y 1 mes, respectivamente.

4.6.4. Solucion estandar de trabajo de 0.01, 0.03, 0.05, 0.1, 0.3, 0.5, 1 pg/ml.

A partir de las solucion patrén, preparar las diluciones de cada estandar, para
tener las concentraciones senaladas.



5.RESULTADOS

5.1. PROCEDIMIENTO DE CUALIFICACION
5.1.1. CONDICIONES DE ANALISIS

Las siguientes condiciones son para un cromatégrafo de gases con detector de
masas y se dan estos parametros para el instrumento que esta usando.

- Con columna capilar.

- Gas acarreador: Nitrdgeno con un flujo de 17 ml/min.

- Temperatura inicial de la columna: 185 °C por 1 min.
- Programacién de temperatura: 4 °C/min.

- Temperatura final de la columna: 225 °C durante 9 min.
- Temperatura del inyector: 260 °C.

- Temperatura del detector: 300 °C.

- Sensibilidad: 10

- Atenuacion: 32

- Velocidad de la carta: 1.0 cm/min.

- Tiempo de corrida: 26 min.

5.1.2. INYECCION

Inyectar 1 pl del blanco de reactivos, los estandares, la muestra para
recuperacion y las muestras problema.

5.1.3. ANALISIS El analisis de los THMs es basado en el método del estandar
externo, usando la mezcla de trihalometanos de 200ppm diluidos en metanol y
certificados por la restek (cpn-restek-30036).



51.4. IDENTIFICACION DE COMPUESTOS PRESENTES EN LA MUESTRA

5.1.5. Cromatégrama obtenido del analisis en una muestra de 0.1ppm de cada

trihalometano, preparado a partir del estandar de 200 ppm de restek 30036.

Chromatogram CPN-RESTEK-30036

TIC
21.000
’il
| :
| |
N ‘
I | |
|
R | |
| | | )
I| \ | \ R f
| \ i I| 1
A B P S 2 S~
T R T T T T T T I T T
40 30 6.0 1.0 80 8.
min
Quantitative Result Table
ID#| F.Time |Name m'z Cone. | Conc. Unit Area Height
1| 3874 |Trichloromethane 335 0.098 ppm 30800 6478
2| 5368 |Methane, bromodichloro-| 79 0.098 ppm 26994 8302
3| 6.629 |Methane dibromochloro-| 79 0.099 ppm 15224 5028
4| 7.655 | Tribromomethane 79 0.100 ppm 3701 1083

Figura 3. Cromatograma analisis de estandar de trihalometanos
Tabla 3. Analisis de estandar de trihalometanos

Esta identificacién fue realizada por medio de los tiempos de retencion
caracteristicos para este tipo de compuestos, que cumplen estas condiciones
de andlisis, utilizando los datos bibliograficos y apoyados en la biblioteca de

espectros que contiene el software de andlisis del equipo de cromatografia de
gases con detector de masas.

5.1.6. FRAGMENTOGRAMAS DE MASAS

Peal®:1 B Tame: 3 W Scans-143)
MassPeaks: ¥
Rawhiode Averaged 3.9-3 ${142-144)
BG Mode:Cale, from Peak
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Figura4. Fragmentograma de masas para el cloroformo
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Figura5. Fragmentograma de masas para el Bromodiclorometano
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Figura6. Fragmentograma de masas para el DiBromoclorometano
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Figura7. Fragmentograma de masas para el Bromoformo



5.2. CALCULOS

5.2.1 Método de la curva de calibracién

5.2.1.1 Calculos

5.2.1.2 Seial del blanco

El blanco fue medido en tres ocasiones arrojando estos datos

Tabla 4. Analisis del blanco de trihalometanos

Senales del blanco

Analisis 1 Analisis 2 Analisis 3

167.9 186.2 180.5

Promedio : 178.2ppm

5.2.1.3. Calculo de la sensibilidad

S:mC+Sb|

BromoFormo

. N? Muestra Area
Curva de calibracion para el BromoFormo

Y [] (ppm) Muestra
4000 ~ y = 3707 3x a1
o2 = 09689 ety 1[0.010] 447.00

2 [0.050] 1851.00

3 [0.100] 3701.00

Area {cm2)
=
=

1500
(2208 Promedio | 2000.00
a00 g

0 sl | m : 37073.015329x

a om op4 o0os 008 O4 0,12 Ecuacion

Concentracion []

f(x) : 37073.02x + 0.00

Figura 8. Curva de calibracion para el BromoFormo




La sensibilidad obtenida para el BromoFormo es:

mc+Sb|

37073.02 x 2000 + S y

74146040 + S

74.15+178.2

S:
S:
S:
S:7415+ Sy
S:
S:

252.35 en area y 0.0056 ppm

Dibromoclorometano

16000
14000
12000
10000 +
5000 +
(000
4000
2000 1

Area {(cm2)

Curva de calibracion para el Dilwomoclorometano

0,1
18224

o
a

op4 0k 003 0,1

Concentracion [ ]

1650
o0z

0,12

N2 Muestra Area
Y[](ppm) | Muestra
1 [0.010] 1690.00
2 [0.050] 8111.00
3 [0.100] 15224.00
Promedio | 8342.00
m : 154353.2x
Ecuacioén

f(x) : 154353.2x + 0.000

Figura 9. Curva de calibracion para el Dibromoclorometano

La sensibilidad obtenida para el Dibromoclorometano es:

S:mc+Sb|

S:154353.20 x 8342 + S

S:1287614394.40 + S




S:1287.61 + Sy
S:1287.61+ 178.2

S: 1465.81 en area y 0.0097ppm

Bromodiclorometano

Curvade calibracion para el

Bromodiclorometano
S = 274451 B

_ 25000 + R = 09953
& 20000 -
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E 16000
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Concentracion []

N2 Muestra Area

Y [] (ppm) Muestra
1 [0.010] 3274.00
2 [0.050] 14519.00
3 [0.100] 26994.00
Promedio | 8998.00

M : 274451.60x

Ecuacioén

f(x) : 274451.60x + 0.000

Figura 10. Curva de calibracion para el Bromodiclorometano

La sensibilidad obtenida para el Bromodiclorometano es:

S:mc+ Sy

S:274451.60 x 8998.00 + S
S:2469515496,80 + S
S:2469,52 + Sy

S:1287.61 +178.2

S:2647,72 en area 'y 0.008 ppm




Cloroformo

N2 Muestra Area

Curva de calibracion para el CloroFormo
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Figura 11. Curva de calibracion para el Cloroformo

La sensibilidad obtenida para el Cloroformo es:
S:mc+ Sy

S:488309.44 x 247619.33 + Sy,
S:120914856365,50 + Sy

S:120915,00 + Sy

S:120915,00 + 178.2

S:121087,10 en areay 0.032ppm

5.2.1.4. Calculo de la desviacion estandar la seial minima distinguible

Z(—x,‘ - 2)2

s = i=1

N-1




S: V{[(167.84 -178.2)°+ (186.22 - 178.2)*+ (180.5 -178.2)*] + [3 — 1]}
S :\[176,94 + 2]

S: 9.41

5.2.1.5. Calculo de la sefhal minima distinguible

Sy = Sy + ksy,

44

Donde k:3

Sm: 178.2 + 3x167.84
Sm: 178.2 + 3x9.41

Sm: 206,43

5.2.1.6. LIMITE DE DETECCION

S, = Sy

m

m
5.2.1.6.1. Calculo del limite de deteccion del cloroformo
Cm: [206,43 - 178.2] +[488309.44]

cn:5.78 €

cm: 0,0000578 ppm



5.2.1.6.2. Calculo del limite de deteccion del Bromodiclorometano

Cm: [206,43 - 178.2] +[274451]
cn:1.03e*

Cm: 0,000103 ppm

5.2.1.6.3. Calculo del limite de deteccion del Dibromoclorometano

cm: [206,43 - 178.2] +[154353.20]
Cm: 1,83 e

Cm: 0,000183 ppm

5.2.1.6.4. Calculo del limite de deteccion del Bromoformo

Cm: [206,43 - 178.2] +[37073.02]

Cn: 7,63 P

cm: 0,0000763 ppm



5.3 INFORME DE RESULTADOS

5.3.1. TABLA RESUMEN

Tabla.7 Resumen estandar

Coeficiente
De Concentracion | limite de
Compuesto FormulaQuimica | Correlacion | del estdndar deteccién | sensibilidad
R? ppm Ppm Ppm
Cloroformo CHCl; 0.989 0.098 5.78 e-5 0.032
Bromodiclorometano CHBIrCl» 0.999 0.082 1.03 e-4 0.008
Dibromoclorometano CHBr.ClI 0.998 0.100 1.83 e-4 0.0097
Bromoformo CHBr3 0.997 0.100 7.63 e-5 0.0056
Tabla.8 comparacion 1 coeficiente
de correlacion con el estandar.[18]
Coeficiente | Coeficiente
De Correlacion
Compuesto FormulaQuimica | Correlacion | estandar
R® R®
Cloroformo CHCl3 0.994 0.989
Bromodiclorometano CHBrCl, 0.991 0.999
Dibromoclorometano CHBr.ClI 0.995 0.998
Bromoformo CHBr3 0.992 0.997
Tabla.9 comparacion 2 coeficiente
de correlacion con el estandar.[19]
Coeficiente | Coeficiente
De Correlacion
Compuesto FormulaQuimica | Correlacion | estandar
R’ R®
Cloroformo CHCl, 0.998 0.989
Bromodiclorometano CHBIrCl, 0.996 0.999
Dibromoclorometano CHBr.Cl 0.993 0.998
Bromoformo CHBr3 0.990 0.997




Tabla.10 comparacién 3 coeficiente
de correlacion con el estandar.[20]

Coeficiente | Coeficiente
De Correlacion
Compuesto FormulaQuimica Correlglcion estar;dar
R R
Cloroformo CHCl5 0.724 0.989
Bromodiclorometano CHBTrCl, 0.750 0.999
Dibromoclorometano CHBr,Cl 0.797 0.998
Bromoformo CHBr3 0.671 0.997
Tabla.11 comparacién 4 coeficiente
de correlacion con el estandar.[21]
Coeficiente | Coeficiente
De Correlacion
Compuesto FormulaQuimica Corre|zacion estar;dar
R R
Cloroformo CHCl; 0.996 0.989
Bromodiclorometano CHBTrCl, 0.999 0.999
Dibromoclorometano CHBr,Cl 0.998 0.998
Bromoformo CHBr3 0.999 0.997




5.4. ANALISIS DE RESULTADOS

Como se observo en graficas anteriores a cada compuesto se le construyo la
curva de calibracién, obteniendo asi la pendiente de la curva individual de los
trihalometanos evaluados, notando que estos presentan un R2 entre 0.989 y
0.999, interpretando que en los patrones preparados existe un rango lineal
entre 0.01 ug/mly 1 ug/ml , que incluye el rango de analisis de trihalometanos
estipulado por el decreto 1575 y la resolucion 2115 de 2007, esto hace que se
logren muy buenos datos de la cantidad de trihalometanos que existan en una
muestra que se evalle.

Se conocid ademas que el limite de deteccidbn para cada uno de los
compuestos del montaje de la técnica se hizo aun mas extenso y se obtuvieron
concentraciones entre 1.03e-4 ppm y 7.63e-5 ppm el cual nos permitiria
cuantificar concentraciones menores a las exigidas por el decreto 1575 y la
resolucién 2115 de 2007. Este trabajo logra que se pueda utilizar para estudiar
constantemente el crecimiento y decrecimiento en la cantidad de los
trihalometanos que se presenten en un sitio cualquiera donde se requiera

monitorear este tipo de compuestos.

El proceso de evaluacidén de las muestras en el cromatografo de gases, y luego
de hacer los calculos necesarios, arrojo como resultado que los compuestos
como el cloroformo y el bromodiclorometano para este caso, resultaron ser los
mas sensibles al método evaluativo. Ademas el tiempo de evaluacién de los
trihalometanos fue de tan solo 8 minutos, mejorando en mas del doble el
tiempo de analisis que utiliza el laboratorio internacional Restek el cual el
método de andlisis plantea la evaluaciéon de estos compuestos en 20 minutos

haciendo asi estos estudios mas cortos y rentables para un laboratorio.



La técnica de cromatografia de gases acoplada a masas con evaluacién por
quimica negativa permiti6 obtener un analisis con un limite minimo de
deteccion mucho mas bajos, que por la evaluacibn de estos mismos
compuestos por impacto electrénico el cual arrojo un limite minimo de
deteccion de 1.0e-2 ppm de trihalometanos comparado con hasta el 7.63e-5

logrado en la ionizacidén quimica negativa.

La sensibilidad del método presento una variacion diferente para cada tipo de
compuesto presentando la mayor variacién en los 2 compuestos mas volatiles
(cloroformo y el bromodiclorometano) aunque en el otro par de compuestos
(Dibromoclorometano y Bromoformo) la respuesta fue muy buena y logra
mantener la linealidad del método en un rango mucho mas extenso que el que
logran el cloroformo y el bromodiclorometano que pueden ir hasta 5ppm
manteniendo la linealidad del andlisis, para efectos del montaje de la técnica no
se vio afectada en el rango exigido por el decreto 1575 y la resolucion 2115 de
2007, esto puede ser observado con claridad en las graficas mostradas en este

trabajo.

Como manera de llevar este trabajo a un analisis un poco mas extenso, se hizo
comparacién con 4 estudios que evaltan los mismos trihalometanos que los
citados en este trabajo y que tienen publicados sus respectivos articulos en la

prestigiosa pagina Web Sciencedirect.

La comparaciéon se hizo teniendo como punto de referencia el coeficiente de
correlacién, notando claramente que en 3 de los cuatro trabajos comparados, el
factor de correlacién es inferior al obtenido en este trabajo, también se observo
que el analisis de trihalometanos que fue hecho con detector de captura de
electrones dio el coeficiente de correlacion mas bajo de entre todos los trabajos

realizados incluido este.



6. CONCLUSIONES

La evaluacion de los compuestos mediante la técnica de espectrometria de
masas con ionizacidbn quimica negativa dio datos O6ptimos, ya que los
compuestos se cualificaron y cuantificaron de una manera clara y positiva,
utilizando como parametro de identificacion tanto los tiempos de retencién para
este analisis, como los fragmento gramas de masas para cada trihalometano

evaluable.

Se comprobd que el método posee una linealidad bastante alta que va desde
0.01ppm hasta 1ppm y puede ser utilizado en cualquier andlisis para evaluar
trihalometanos en aguas tratadas, también se conocidé que el factor de
correlacién hallado en esta estandarizaciéon fue muy bueno y vario desde 0.989
hasta 0.999, los datos obtenidos fueron comparados con resultados hallados
en analisis de trihalometanos evaluados con otras técnicas y diferentes
métodos de extraccidn, notando que en casi todos los casos el coeficiente de
los articulos estan por debajo de los datos obtenidos en este trabajo.

En este trabajo se demostrd que el limite de deteccién para la cuantificacién de
los trihalometanos, abarca el rango que solicita la actual norma y que esta
descrita en el decreto 1575 y la resolucién 2115 de 2007, obteniendo en unos
casos hasta 1000 veces menos concentracion de la solicitada por la norma, lo
cual garantiza un informe mas detallado de la cantidad total de cada

trihalometanos presentes en muestras de aguas potables.

Se presenta como anexo un protocolo para el analisis de trihalometanos en

muestras de agua tratada por espectrometria de masas.



7. RECOMENDACIONES

El analisis de las muestras tomadas de agua potable en los diferentes sitios de
la zona metropolitana y norte del valle (Pereira, Dosquebradas, Santa rosa, la
virginia y Cartago) no se ha logrado llevar a cabo, debido a que el equipo de
espectrometria de masas con que se venia trabajando sufri6 averias y el
sistema de andlisis no se encuentra disponible actualmente para realizar dichos
estudios, por esta razén, por motivos de tiempo que superan mayoritariamente
el cronograma establecido para este proyecto y en gran medida por falta de
presupuesto para llevar estos andlisis a otros laboratorios, esta evaluacién no
se podra realizar en este trabajo; de igual manera la estandarizacion fue hecha
y puede ser realizada por laboratorios que tengan estos equipos y reactivos, ya
que el trabajo logré el objetivo. cumpliendo con los parametros necesarios para
evaluar los trihalometanos [Cloroformo (CHCIs), Bromodiclorometano
(CHBrCly), Dibromoclorometano (CHCIBr,) y Bromoformo (CHBr3)] que estipula
el decreto 1575 y la resolucion 2115 de 2007 y para el cual fue hecho este
documento, dejando todas las pautas necesarias para la recoleccion de la
muestra, el tratamiento de la muestra, la extraccidén de los trihalometanos, las
condiciones de andlisis para la programacion del equipo y la evaluacién
cualitativa y cuantitativa de los trihalometanos.
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ANEXO 1

Analisis De Trihalometanos



UNIVERSIDAD TECNOLOGICA DE PEREIRA

GRUPO POLIFENOLES UTP

LABORATCRIO DE CALIDAD DE PRODUCTOS NATURALES

CERTICADO DE CALIDAD/QUALITY CERTIFICATE

Reporte Beport : CPN-RESTEK-30036
FechaDate 7072007 7:01:17 PM

Identificacion de la muesira/Samiple ID - CPN-RESTEK-30036
Vol. InyeccionTwjection Volume (ul) :  2.000

Archivo/Data File - C\GCM3solution Data\ LabA zuas THM\CPN-RESTEK-30036-3.qzd
MetodoMethod File  : CAGCMSsolution' Data' LabA guas THM/CPN-THM-NCISIM gem

Tumng File - CGCMSsolution' System! Tune 1'\CPN-NCTI02 100PEN20070707. gt
Descnpeion muestra/Sample Deser. @ Estandar de Tnihalometanos en metanol

concrea: 0.10mg/L

Chromatogram CFN-RESTEE-300368

TIC
21,000
L
. |
I ‘ |
||
| | |
| { l .
| | [\ | l' f
g _____J,-/\\._ ey m e _______L»l"—x_____
L e e e L I e e e e e e e e e e e e o e e e e L B e o
4.0 50 &4 0 80 &
Cruanntative Rewult Table R
ID=| ETme |Name wz Cone, | Cone Umt Arez Height
1| 257 |Tuchloromethane 35 0098 pom 30809 6478
2| 5368 |Methane oomodichlore] 79 0098 ppm 26054 33192
3| 6629 |Methme, dibromochlore]| 79 0099 ppm 15224 3028
4 74635 |Tobromomethane il 0,100 ppm 3701 1083

José Hipolito Isaza Martinez Ph. D



ANEXO 2

Blanco De Trihalometanos



UNIVERSIDAD TECNOLOGICA DE PEREIRA

GRUPO POLIFENOLES UTP

LABORATORIC DE CALIDAD DE PRODUCTOS NATURALES
CERTICADO DE CALIDADYQUALITY CERTIFICATI

Beporte/Reporl : CPN-RESTEE-30036

FechaDate : 711072007 7:10:50 PM

Identificacion de la muestra’Sample IT CPN-RESTEE-30036

WVol. Inveccion/Injection Volume (uL) - 2

Archivo/Data File : FACPN-RESTEK-30036-(0.003)

MetodoMethod File CAGCMSsolution! Dam LabA, *"1'_[-’"\1 CFN-THM-NCISIMI gem
Tuning File : CAGCMSsohmon System! Tune I\CPN-NCIL102100PEN20070707 gzt
Descripeion nanestra/Sample Daser. Mezcla de trihalometanos en Hexans

cone. 0,003 ue/ml res!

Chromatogram CPN-RESTEK-30036

TIC
.388
BN .. “
i ‘| # I| | ll. ‘
| A\ |
||| | /’J Vol | |||
| | f | | III" s f,’l |
I\ \ | A U N N
T Y \\w,(\\_._,_u.,ﬁ__,____m' \’f p
o T | o T I T R <t i il T S5 i ] IR LSl e /2 ) " v i £ I Vo.c il
4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 9.0 10.0 11.0 12.0 13.0 139
min
Quantitative Result Table
ID#| RTime |Name mz Cone. | Cone Unit Area Height
1 5.033 Trichloromethans 35 0.006) ppm 17216 2366
2 8.200 Methane. bromodichlo 79 0.003) ppm 13003 2836
3 10191 |Methane, dibromochlo 79 0003 ppm 12780 3396
4| 11313 |Tobromomethane 79 0.005 ppm 2624 1738

/ 77

Jose Hipolito Isaza Martinez Ph. D



ANEXO 3

Cromatograma Restek



a-l -EI(
EJLE CERTIFICATE OF ANALYSIS

FOR LABORATORY USE ONLY - READ MSDS PRIOR TO USE

.+ 30036 Lot No.: AD36836
110 Benner Circle CatalogNo.:30036 ol
Bellefonte, PA 16823-3812 Description; 501 Trihalomethana Mix
Tal: (B00) 356-1668
Fax: (814) 353-1309 Expiration Date; December 2010 Storage: Freezer
Elution Order | Compound CASH Percent Purity Concentration® u;ﬁ:;‘;tv'
1 Chiaroform 67-66-3 99% 200 ug/mL +-0.1
2 Bromodichlcromethang 75-27-4 99% 200 ug/mlL 4= 0.1
3 Dibramachloramethane 124-48-1 99% 200 ug/mL +-0.1
4 Bromaform 75-25-2 99% 200 ug/mL +-0.1
‘Solvent: PET Methanol 67-66-1 89%
Column:
105m ¢ 32mm ¥ 3 0um
_ Re5022 (cal #10870) ‘
Carrler Gas: |
fydeogen @ 43 cofmin. ‘ i
Temp. Program: Ly o ,
205 (hold 2 min.) to 240G - - -
£ 8'Cimin, l |
Inj. Temp: | f
20T ‘ | ; i
Det. Temp: ‘ ‘I J [
2500 i
| I
Dat. Type: ' | ‘ |
= el L

Manufactured By: FJT

(oo Skt
Johrl Udgett - 0 Pnalyst

:ﬂz.\:r 2= of the unopened ampul stored al recommendad temperature,
T3y was aeemined by ope or move of e fotlowing techriques: GGYFID, HPLG, GC/ECD, GEMS. Valus roundod o the

s | OWER wick= permantage. In addbon 1o detectors lsted ebove, chemicalidentity and purly are confimmed using 1 or mar REEISTERED

& S llewns ME DEC, aolid probe MS, GE/FPD, GONPT, GO/TC, FTIR, meting paint, reftzcive index, and Karl Flaher, Se2 i :

=== z=w o coemct Haciek for fudher detals, Manufachrod Undsr Restek's 150
= - ? 5001 Regiatersd Syt

% Sasae eem epématre praperation with balance calibration verthiad using NISTtraceable weighis [7 mass lavels). 00 C:nﬂ;f& : #Er'jf;;gg;“ £

& Pement Uncec=y Beced upon balance AND ASTM Class A volumeiric glassware accuracy,



ANEXO 4

Cromatograma Método EPA



Column: DB-5ms 15
30 mx 025 mmLD, 1.0 pm
JEWRMN: 1226533
Camler Helum at 24 3 cmizac, measured 1
ERES s
oven; 3 CIrd min
3E-40'C at 10°min
40"C1or3 min
A-50°C 3t 15N =
150°C for 1 i
s Splltiess, 200°C
15 56¢ purge activation fme
1 pL at 50 pyiL, AceuStandard
Defer  £CO,300°C

=

Compound st for both chromatograme
. Chigraform

14,1 Trloroethane n
. Caron lefrachionde 10

. Trichloraacesanile
Dlehioraacetonirle
Sramedchizrometans =
Trichianethens
. Chioral hydrate
. 1,1-Dlehiore-2propanans L
. Chiarapicrin c
- Dibromachioromethane 16

12. Sramachiorasoztontirie 17
12 1,2-Dlbromostan: 1
14. Telrachiaroeinens 1
18, 1,1,1-TrcnIaroprpanong
1€. 1,2-Dibomapropan (15)
17. Bramafarm B
18 Dlbromoacetonile

12, 1,2-Dlbrome-3-chiaroprapans

IR RO | _|_\J.,_|L\Jmlh._“u'.. _,,._L LI.“lJ"‘J"“IL‘—i-...A_ﬂ_JLn_

| I [ | |
[ § wo_ 15 n 28
me (minj

o

OO S O e B R

==

r

cml

Column: DB-1
30mx 025 mm L0, 1.0ym
JAWRIN: 1229038
Cailar: Hellum at 24.3 cmfsec, measured
e
[ FCaremin
35-40°C & 1/min
40°C far 2min
41-450°C at E¥min
15 150°C for 1 min
Infectar. Spliiess, 200°C
15 82¢ purge acvation time
18 1 L of 50 paiuL, AccuStandard
Detector ECD, 300°C

u

_FJ_WJ‘L_ U[.JJ ‘L-\J«._ N LJL JU_JU.__JJL__H___ —

0 0 a1 i a
Time {min)




ANEXO 5

Cromatograma Cloroformo



o
.

UNIVERSIDAD TECNOLOGICA DE PEREIRA

GRUPO POLIFENOLES UTP

LAEORATORIO DE CALIDAD DE PRODUCTOS NATURALES
CERTICADO DE CALIDAD/QUALITY CERTIFICATE

Reporte/Repornt - cloreformo 0.15EI
: 10713/2006 2:09:33 PM

Fecha/Date
Identificacion de la mvestra’Samyple ID - cloroformo 0.1SEL
Vol. InveccionTnjection Volume (ul} @ 2.000

: CGCMSsolution' Data' LabA guas' THM \cloraforme 0.15EIr.qed

Archiva/Data File
CAGCMSsolution' Data LabAguas THM asotermaCHCL2SIM.gem
SEISC G‘é(]Clme"DDﬁ-lD-ll.qg

MeétpdoMethod File - C:GCM
Tuning File - CAGCMSsolution) System! Tune 1 'c
Descnipeion mmestra/Sample Deser. : CLOROFORMO SOLVENTE OCTANOL CONC. 0.1 ppm
Chromatogram eloroforme 0 15ED
TIC
12.000
IIII II"
[
| \
|II I'
In' \
I| I|
— s e T
[Miema—" \_\__H_/-
L L L L L L LS L L
21 22 13 24 25 26 27
nun
Cuanhtative Resnlt Table
D= ETune |Mame m'z Cone, | Cone Uni Araz Height
1| 2331 |Trchloromethane a3 0.100 P 4120 1517

/7///777

Jose Hipolito Isaza Martinez Ph. D



ANEXO 6

Curvas De Calibracion De Trihalometanos



C:\GCMSsolntion'Data'LabAguas THM CEN-THM-NCISIM.qzm

(Calibration
[D#1 Mass:35.00 Name: Trichloromethane ID#:2 Mass:79.00 NameMethane, bromodichloro-
f(x)j=488300 444363%x+0.000000 f{x)=274431.383277*=0.000000
1r)=0 958683 1)=) 995833
! # Conc. (ppm)  Mean Ares . # Conc. (ppm)  Mean Area
[10] 300 dsep [0 I 000 327400
sol 4 0300 19872000 2 0030 14519.00
- 3 1000 31232900 ] 0100 26994.00
207
20t Lok
00 : : 0.0 : :
00 03 10 00 03 1
[*100] [*10-1]
[D%3 Mass:79.00 Name:Methane, dibromochloro- D24 Masz:79.00 Name Tribromomethans
f(x)=134333 172344%x:+0.000000 f{x)=37073.015329%x+0.000000
1r2=0.898807 11=0.999778
' # Conc. (ppm)  Mean Area § # Conc. (ppm)  Mean Area
[110°4] 100 1e000 [0 P00 410
) 0.030 S11L.00 2 0.030 1851.00
3 0100 1322400 3 0.100 3701.00
30r
Lor
0.7t
1.0t
040 ' ' :
00 03 10 0o 03 10

[+10] [+101]



ANEXO 7

Fragmentogramas de Masas



UNIVERSIDAD TECNOLOGICA DE PEREIRA

GRUPO POLIFENOLES UTP

(r$3%)

LABORATORIO DE CALIDAD DE PRODUCTOS NATURALES

Pealz®:1 R.Time:3.9(Scan®:143)

MassPeaks:3

RawMode:Averaged 3.9-3.9(142-144)
BG Mode:Cale. from Peak

Spectrum

100+

[
=

Pealz2:? F.Time:3 4{Scan#:391)

MassPeals:4

RawMode:Averaged 5.4-5.4(590-392)
BG Mode:Cale. from Peak

100

70

40

Pealz?:3 R Time:6.6(Scan#:970)

MassPeaks:4

RawhMode: Averaged 6.6-6.6{969-971)
BG Mode:Cale. from Peak

50

&0

70

20

nrz

Ta

40

Peak=:4 R.Time:7.7(Scan=:1277)

MassPeaks:3

RawMode:Averaged 7.7-7.7(1276-1278)
BG Mede:Cale. from Peak
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[
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L e e B
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ANEXO 8

Programacién Del Método



UNIVERSIDAD TECNOLOGICA DE PEREIRA

GRUPO POLIFENOLES UTP

LABORATORIO DE CALIDAD DE PRODUCTOS NATURALES

Method
[Comment]
=== Analytical Line 1
[AOC-204+5]
= of Rinses with Presolvent 3
% of Rinses with Solvent{post) o
# of Rinses with Sample 3
Plunger Speed{Suction) Middle
Viscosity Comp. Time 0.0 sec
Plunger Speed(Injection) ‘High
Syringe Insertion Speed Hizh
Injection Mode Normal
Pumping Times 5
Inj. Port Dwell Time 0.0 sec
Terminal Air Gap No
Plunger Washing Speed ‘High
Washing Volume :8ul
Syringe Suction Position :0.0 mm
Syringe Injection Position :0.0 mm
Solvent Selection ALABC
[GC-2010]
Commn Oven Temp. 35.0°C
Injection Temp. 2250.00°C
Injection Mode Split
Flow Control Mode Linear Velocity
Pressure 406 kPa
Total Flow 6.1 mLimin
Celumn Flow 1.02 mL/min
Linear Velocity :36.3 cmfsec
Purge Flow 1.0 mI /min
Split Ratio 4.0
High Pressure Injection :OFF
Carrier Gas Saver oN
Carrier Gas Saver Split Ratio :1.0
Carmer Gas Saver Time 250 min
Splitter Hold :OFF
Oven Temp. Program
Rate Temperature{~C) Hold Time(nin)
- 350 3.30
250 200.0 1.00
< Ready Check Heat Unit =
Column Oven “Yes
SPL1 “Yes
MS cYes

< Ready Check Detector(FTD) =

< Ready Check Baseline Drift =

< Ready Check Injection Flow
SPL1 Carrier :Yes
SPL1 Purge : Yes

< Ready Check APC Flow >

< Ready Check Detector APC Flow >

External Wait Yes
Equilibrium Time 0.1 min
[GC Program]

[GCMS-QP2010]

Micro Scan Width 20.00 amu
IonSourceTemp -210.00 °C
Interface Temp. "280.00 °C
Solvent Cut Time :0.50 min
Ionization Mode ‘NCI
Detector Gain Mode ‘Relative
Detector Gain 100KV
[MS Table]

Group -1

Start Time "3 40min
End Time 9 00min
ACQ Mode -SIM
Interval 0.20sec
Chl-m/z "35.00
Ch2-m/z "37.00
Chi-mz :79.00
Chd-m'z -81.00
Sample Inlet Unit GC

[MS Program)
Use MS Program “OFF



ANEXO 9

M¢étodo De Extracciéon THMs



1.TOMA DE MUESTRAS

Las muestras son colectadas en sitios residenciales en diferentes ubicaciones
del departamento de Risaralda y el norte del valle (Pereira, Santa Rosa, La
Virginia, Dosquebradas y Cartago)

Los muestras que se usaran para analisis deben estar dentro de un recipiente
de vidrio color ambar y refrigeradas como minimo a 4°C.

1.1 LAVADO DE MATERIAL

El material de vidrio que se utilice, debera someterse a lavado de acuerdo a las
siguientes instrucciones:

- Lavar perfectamente con agua y jabdn, el cual deberd ser de preferencia
neutro.

- Enjuagar primeramente con agua corriente, después con acido nitrico al 50 %
y posteriormente con agua destilada hasta tener agua neutra.

- Dejar escurrir y secar en la estufa.

1.2. RECOLECCION DE MUESTRAS

Llenar el recipiente de vidrio color ambar totalmente con agua desde la llave y
dejar sin burbujas aire, luego cerrar sin dejar fuga alguna, con la tapa del
frasco.

1.3. ALMACENAMIENTO DE MUESTRAS

Inmediatamente después de tomar la muestra, guardar el frasco en una nevera
de icopor llena con hielo, para mantener las muestras refrigeradas como
minimo a 4°C hasta llevar al laboratorio y almacenar en un refrigerador.



2. PROCEDIMIENTO DE EXTRACCION
2.1. Preparacion de las muestras
Sacar la muestra de agua potable del refrigerador (solo a la que se le va a

hacer la extraccién) en un sitio que no tenga altas temperaturas y quitarle la
tapa que sellaba el recipiente.

2.2. EXTRACCION.
2.2.1. Muestras de agua potable

- Tomar 100 ml de la muestra de agua con la pipeta volumétrica de 100ml y
adicionarlos en un embudo de separacion de vidrio de 250m|

- Medir 30ml de la solucién en la probeta de 50ml y luego adicionar este
volumen al embudo de separacién de vidrio de 250ml donde esta la muestra de
agua.

- Adicionar 5ml de pentano al embudo de separacion de vidrio de 250ml donde
esta la muestra de agua.

- Tapar el embudo con su respectiva tapa y agitar por 5 minutos liberando
frecuentemente la presion que se genera en el interior del embudo.

- Separar las 2 fases generadas dentro del embudo, colectando la fase acuosa
(la fase inferior) y dejando la fase organica (la fase superior) en el embudo, La
fase acuosa la recogemos en un erlenmeyer de 250ml.

- Filtrar el contenido del embudo utilizando un embudo de vidrio de cana larga,
forrado en la parte interior con papel filtro calidad analitica y cubierto el papel
filtro con 1 cucharadita de sulfato de sodio anhidro.

- Colectar la fase organica en un vial de 2ml y aforar con metanol absoluto a
1.5ml

- Conservar en refrigeracion hasta que se procese la muestra.



