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1. OBJETIVO Y ALCANCE.
1.1 Objetivo

Este procedimiento establece un método para la identificacion y cuantificacion de compuestos
organicos volatiles (COV) presentes en muestras de compost. Dichas muestras se generan
como resultado de un ensayo de biodegradabilidad de productos plasticos, llevado a cabo
durante un periodo controlado de minimo 45 dias. La cuantificacion de los COV se realiza
mediante cromatografia de gases con deteccion por ionizacion de llama (GC-FID), con base en
las directrices técnicas y los criterios establecidos en el estandar ASTM D2908-91(2017).

1.2 Alcance.
Métodos de Prueba Método de Técnica o Método
referencia
e Este método de prueba se
realiza para determinar la ASTM D2908-
concentracion de acidos 91(2017) Cromatografia de gases
grasos volatiles presentes en (FID)

muestras de compost sélidas
o semisélidas con alto
contenido de materia
organica

). DEFINICIONES Y NOTACIONES.
11 Definiciones.

Calibracion [1]. Operacion que, bajo condiciones especificadas, en un primer paso,
establece una relacién entre los valores de las magnitudes con su incertidumbre de
medicion provista por patrones de medicion y las indicaciones correspondientes con
incertidumbres de medicidon asociadas y, en seqgundo paso, usa esta informacion para
establecer una relacion para obtener un resultado de medicién de una indicacién.

Desviacion Estandar Relativa (DSR%) [1]. Estimador del grado de dispersion de
medidas repetidas. Se calcula como:

D
DSR% = e * 100
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Donde: D.S. es la desviacion estandar de las réplicas y X es el promedio de estas

Error relativo porcentual (E. R. %) [1]. Estimador del sesgo de una medicién. Se
calcula como:

b = E.R %=X 100
= . _ %
° ° Xref

Donde 100 es el valor tedrico o aceptado como verdaderoy es el promedio de estas.

Ensayo/prueba [2]. Determinacién de una o mas caracteristicas de acuerdo con un
procedimiento

Procedimiento [2]. Forma especificada para llevar a cabo una actividad o un proceso.

Ghosting o picos de memoria [3]: Interferencia, que se muestra como un pico, que
aparece en el mismo tiempo de elucién que el componente organico del andlisis
previo.

Patron interno [3]: Material presente en las muestras o afiadido a ellas en cantidad
conocida para servir como medida de referencia.

Ruido [3]: Senal electrénica extrafia que afecta a la estabilidad de la linea de base.

Relacion de retencion relativa [3]: Tiempo de retencion del componente desconocido
dividido por el tiempo de retencion del patrén interno.

Tiempo de retencion, [3]: Tiempo que transcurre desde la introduccién de la muestra
hasta que se alcanza el pico maximo.

Acidos grasos volatiles: [5]: Compuestos organicos con una cadena carbonada de
hasta seis atomos de carbono. Se conocen también como acidos grasos de cadena
cortay son los principales productos de la fermentaciéon microbiana.

11 Notaciones.

Para propésitos de este documento, se hacen las siguientes consideraciones:
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“Laboratorio”: se refiere al laboratorio AOXLAB S.A.S.
“Servicios”: para referir a los servicios de ensayo que el Laboratorio ofrece.
“jtem”: se refiere a los objetos o0 materiales bajo ensayo

3. REFERENCIAS.

[1] VIM: 2012, International vocabulary of metrology -- Basic and general concepts and
associated terms.

[2] ISO 9000:2015 Quality management systems — Fundamentals and vocabulary.

[3] ASTM D2908:91 Standard Practice for Measuring Volatile Organic Matter in Water by
Aqueous-Injection Gas Chromatography

[4] Official Methods of Analysis of AOAC INTERNATIONAL (2023) 22nd Ed., AOAC
INTERNATIONAL, Gaithersburg, MD, USA, Official Method 996.06.

[5] Acidos grasos volatiles en suelo, aguay aire, Scielo Terra Latinoamericana

version On-line ISSN 2395-8030.
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4 DESARROLLO

Para realizar el ensayo se utilizan los siguientes equipos clave:

Equipos

Cromatdgrafo de Gases con Detector FID (Flame lonization Detector)

Balanza analitica con resolucién de 0.1 mg

Bomba de vacio

Vortex

Kitasatos

Jeringa con filtro 25 mm (0,45 pm)

Membranas 47-55 mm

Balones volumétricos 5y 25 mL

Transfer pipeta de 1 mL, 200 uLy 10 pL

Viales de vidrio ambar de 2 mL

Equipo defiltracién

4.1 CONDICIONES GENERALES

4.1.1 Revision general.

Al recibirse la muestra en el Laboratorio, ésta es inspeccionada con el fin de verificar que las
condiciones de cantidad, empaque y preservaciéon se mantienen, conforme lo indicado en el
procedimiento PROC-TC-008 “Procedimiento de aseguramiento de integridad de los items bajo
servicio”.

Antesdeiniciar el andlisis, se debe verificar que se cuenta con minimo 10 gramos de muestra
para realizar este analisis.

En caso de que la muestra no presente alguna de estas condiciones, informar de inmediato
allider comercial através del Lider de laboratorio.

4.1.2 Estabilizacion.

Los items de ensayo, patrones y controles de calidad deben atemperarse con suficiente
antelacién de tal manera que se encuentren en equilibrio térmico con el ambiente en el cual se
ejecutaran los ensayos.

La balanza analitica y otros equipos electrénicos que realicen mediciones de alguna
magnitud correspondiente a condiciones de influencia en la ejecucién del ensayo deben
encenderse por lo menos media hora antes de su uso. Asi mismo, el cromatografo liquido de alta
resolucion debe encenderse, adecuarse y ajustarse a los parametros de medida, acondicionando
el sistema al menos 30 minutos antes de iniciar la corrida cromatogrdfica. a fin de lograr su

operacion éptima o estabilizacién térmica.
Documento controlado, prohibida su reproduccién parcial o total sin autorizacion. Pagina 7 de 14
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4.1.3 Verificacion de equipos.

Antes deiniciar el ensayo, debe verificarse que el estado de funcionamiento de los equipos sea
adecuado. Esto puede llevarse a cabo revisando que cuenten con la etiqueta de mantenimiento
vigente y que estos no tengan alguna etiqueta que lo identifique como “Fuera de servicio”.
Ademas, en el caso en el cual se lleve el control de uso, deben registrarse los ultimos registros
consignados en el formato FOR-TC-017, con el proposito de verificarque no se hanregistradofallas
en el funcionamiento. Si algun equipo es utilizado para la medicién de alguna magnitud de
influencia en el ensayo, este debe estar calibrado. Por tanto, se debe verificar la etiqueta de
calibracién adherida a este, y comprobarque se encuentre vigente.

Asi mismo, debe verificarse que se haya realizado y registrado la verificacion diaria de la balanza
analiticaen el formato FOR-TC-005

Ademas de lo anterior, debe verificarse la fecha de expiracion de los patrones, materiales de
referencia y controles de calidad empleados en el ensayo con el fin de evitar el uso de materiales
vencidos. Verificar que todos los reactivos preparados en el laboratorio al momento de
realizar el ensayo o los que se encontraban almacenados se encuentren identificados
conforme al formato FOR-TC-024 “Formato para rotular reactivos elaborados en el
laboratorio”. En caso de que se encuentre alguna anomalia al respecto, avisaralaDireccién Técnica
atravésdelLiderde Laboratorio.

4.1.4 Manejo delamuestra.

Durante el almacenamiento y ensayo de la muestra, esta debe permanecer
herméticamente cerrada, con el fin de no alterar la humedad original que contiene la muestra
durante estas actividades. La identificacion, manejo, transporte, almacenamiento y
descarte de la muestra, deben realizarse de acuerdo con os lineamientos establecidos en
el procedimiento PROC-TC-008 Procedimiento de aseguramiento de integridad de las
muestras bajo servicio.

Si la muestra es liquida, mezclar hasta homogeneidad aparente mediante agitacion
magnética,y con laayuda de un gotero o una pipeta tomarla cantidad necesaria de muestra,
mientras se continyia con laagitacién.

Si la muestra es sélida, moler o triturar en su totalidad hasta homogeneidad aparente.
4.1.5 Medidas de seguridad.

Durante el andlisis tener en cuenta que se debe sequir el procedimiento aqui descrito sin modificaru
omitirningun paso.

Tener en cuenta las instrucciones dadas en el reglamento interno de trabajo PROC-GC- 015
Reglamentolnterno AOXLABS.A.S, capitulo XIII.
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4.2 INSTRUCCIONES DEENSAYO.

4.2.1 Patronesy equipos demedicion

42.1.1 Equipos de medicién

Cromatdgrafo de Gases con detector FID
Balanza analitica con resolucion de 0.1 mg
Transfer pipetas de 1000 pLy 10 mL
Vortex

Plancha de calentamiento

4.2.1.2 Materiales y consumibles

Columna Phenomenex, ZB-FAME 30 m - 0.25 I. D (mm), 0.20 Film Thickness (um)
Micro espatula metdlica

Tubos Falcon de 50 mL con taparosca

Tubos de ensayo de vidrio tapa rosca

Puntas para transferpipeta de 1000 pLy 10 mL.

Beaker de 250 mL

Embudos de separacion de 250mL

Perlas de ebullicion

Pesa sustancias de vidrio

Viales dambar de 2 mL con tapa

4.2.1.3 Reactivos y soluciones

Estandar Interno de glicerol triundecanoato >99% CAS: 13552-80-2
Nitrégeno gaseoso grado analitico

Estandar de 4cidos grasos (Mix FAMEs), CRM47885

Trifluoruro de Boro (BF3)

Metanol (CH;0H)

Cloroformo (CHCls)

Dietil éter (C4H100)

Tolueno (C;Hs)

Sulfato de Sodio anhidro (Na,SO,)

Hexano grado GC (CsH4)

Acido Pirogalico (CsHs(OH)s)

Hidréxido de Amonio 58% w/w (NH.OH), equivalente aamoniaco en solucion 28-30%.
Bencina de petréleo

Etanol 95% v/v (C;HsOH)

Acido clorhidrico 37% (HCl)

Acido Acético

Acido Propanoico

Documento controlado, prohibida su reproduccién parcial o total sin autorizacion. Pagina 9 de 14
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¢ Acido hexandico
e Acido Butandico
e Acido Valérico

42131  Preparacion de soluciones

4.2.1.3.1.1  Solucién estandar acidos volatiles

Pesar aproximadamente 300 mg de cada acido volatil en un balén volumétrico de 25 mLy
completar hasta el aforo con metanol. La concentracién final aproximada sera de 12,000
maq/L.

4.2.1.3.1.2 Solucién de trabajo de acidos volatiles

Tomar 400 pL de cada uno de los estandares de acidos volatiles y transferirlos a un balén
volumétrico de 5 mL. Completar hasta el aforo con metanol. La concentracion final aproximada sera
de 1,000 mg/L.

4.2.2 Preparacion de la muestra

Pesar 10 g de compost y transferirlo a un tubo Falcon.
Agregar 20 mL de metanol.
Homogenizar la muestra durante 1 minutos en vortex.

al embudo

Conectar kitasato al equipo de filtracién, anadir filtro de 47-55 mm y agregar la muestra

e Encasodequeelfiltrado aun posea particulas, utilizar jeringas con filtros de 25 mm (0,45

um) y agregar en un falcén nuevo
e Lacantidad minima recolectada debe ser 15 mL de filtrado
e Transferir el liquido a un vial y proceder a la inyeccién en el cromatégrafo.

o Si el liquido filtrado esta sucio, acidificar el medio ajustando el pH a 2 con una solucién

de acido nitrico o acido sulfdrico aproximadamente 1M.

e Dependiendo de la cantidad de sobrenadante, anadir una cantidad igual de dietil éter,
mezclar vigorosamente durante aproximadamente 30 segundos, Separar el dietil éter

con ayuda de una pipeta Pasteur, transfiriéndolo a un vial o tubo de ensayo.
e Anadir sulfato de magnesio al dietil éter para eliminar las trazas de agua

o Filtrar la solucién para retirar el sulfato de magnesio y transferir el dietil éter filtrado a un

vial para su inyeccién en el cromatografo.
4.2.3 Condicionescromatograficas
Modo de inyeccidn: Split

TemperaturadeInyector:225°C
Temperaturade Detector: 285 °C

Documento controlado, prohibida su reproduccién parcial o total sin autorizacién. Pagina 10 de 14
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Gas de arrastre: Helio

Flujode columna: 0,75 mL/min Modo

de control de flujo:Velocidad

Velocidad lineal: 18cm/s

Ratio Split: 200:1

Columna: ZB-FAME 30 m x 0.25 (mm) x 0.20 (um) Temperatura
inicial: 100°C

Programacion de horno:

Rata Temperatura (°C)|  Tiempo de
{°C/min) Espera (min)
100 4
3 240 15

4.3 INFORME

4.3.1 Registrodedatos primarios

Los datos seran registrados en el formato FOR-TC- 221 “Formato para el registro de datos primarios
parala determinacién de acidos grasos volatiles en muestras de compost mediante
cromatografia gaseosa”

4.3.2 Calculo de resultados

) .- mg Volumende extraccion (L)
Concentracion obtemdaT X

Peso Kg

La concentraciéon del acido debe expresarse en mg/kg. La suma de todos los
compuestos de los acidos grasos corresponde a los acidos grasos volatiles, que se
presentan los cuales son reportados en el cuadro de mando y analitica.

4.4 CONTROLDELA CALIDAD
El tipo, periodicidad y criterios de aceptacién para los resultados obtenidos de los ensayos parael
control de calidad se resumen en latabla siguiente:

CONTROL PERIODICIDAD CRITERIO
Verificacién de la | En cada lote de ensayo No deben aparecer picos
contaminacion de los cuantificables en los
reactivos (Blanco de tiempos de retencion de los
reactivos) acidos grasos

Documento controlado, prohibida su reproduccién parcial o total sin autorizacion. Pagina 11 de 14
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Duplicado porlote Cada que se realiza el | El coeficiente de variacién
ensayo obtenido debe ser menor o

igual al 10.6% para grasa
total; 7.92% para grasa
saturaday 11.4% para grasa
monoinsaturada

Material de referencia | Mensual
certificado MRC

El resultado del ensayo
debeestarenelintervalo de
valores establecidos como
aceptables en el certificado
del material

**E| material de referencia sera utilizado si se encuentra disponible en el mercado. De igual
manera se puede realizar el analisis con muestras retenidas, como por ejemplo pruebas
interlaboratorio.

El sequimiento de los resultados obtenidos del control de calidad listado en la tabla control
debe realizarse y analizarse mediante el uso de cartas control, de acuerdo con los lineamientos
establecidos en el procedimiento PROC-TC-077.

5 RESPONSABILIDADES.

Director técnico.

Asegurar la aplicacién del presente documento y tomar decisiones en casos

especiales nocontemplados.

Revisar y aprobar los informes técnicos una vez han sido revisados por el Lider de

Laboratorio.

Asesorar y orientar los analistas en la resoluciéon de dudas e inconvenientes

surgidos durante el desarrollo de los ensayos.

Realizar o revisar las investigaciones pertinentes a los trabajos no conformes
derivados de la ejecucion del métodoy autorizar las indicaciones a seguir.
Establecer los casos en los cuales se realiza la retencion de muestras.

Director de Calidad.

Documento controlado, prohibida su reproduccién parcial o total sin autorizacion.

Asegurar la aplicacién del presente documento y tomar decisiones en casos

especiales nocontemplados.

Realizary registrar las investigaciones pertinentes a los trabajos no conformes

derivados de la ejecucion del método.

Revisar los resultados obtenidos del aseguramiento de calidad del método.
Archivar los registros técnicos relacionados con los ensayos.
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Lider de Laboratorio.

Asegurar la aplicacién del presente documento por el personal subordinado o
supervisado.

Revisar los resultados ingresados por el analista, haciendo seguimiento de la
trazabilidad del analisis (Cuadros de mando, formato de solicitud de servicio y
salvaguardia de muestras, formatos de datos primarios) antes de enviar el informe final al
directortécnico.

Realizar la revision de resultados teniendo en cuenta la normativa vigente si esta aplica.
Informar al director técnico las desviaciones que se den durante el desarrollo del método.
Reportary registrar los trabajos no conformes derivados del analisis al lider de calidad
y al directortécnico.

Informar los casos en los que se deben de retener las muestras.

Supervisar el cumplimiento de las actividades de aseguramiento de calidad.

Analista.

Sequir todas las instrucciones establecidas en este procedimiento y en el
reglamento del laboratorio

Ingresar y entregar todos los resultados en los tiempos pactados.

Entregar formatos de datos primarios completamente diligenciados al lider del
laboratorio.

Realizar revisién de datos primarios y calculos realizados en los cuadros de mandos,
informar al lider del laboratorio en caso de observar alguna desviacién en los resultados
obtenidos teniendo en cuentalas cartas control.

Registrar los resultados de los ensayos de control de calidad y hacer el analisis de
tendencias de estos.

Realizar el analisis de los resultados de control de calidad de acuerdo con el
procedimiento PROC-TC-077

Realizar la revision de resultados teniendo en cuenta la normativa vigente si esta aplica.
Informar al lider de laboratorio las desviaciones que se den durante el desarrollo del
método.

Reportar y registrar los trabajos no conformes derivados del andlisis al lider del
laboratorio.

Informar cualquier incidente que suceda durante la realizacion del método.

Revisar que los equipos usados en el desarrollo del método tengan mantenimiento,
calibracién y/o verificacion vigente, de acuerdo con el programa de mantenimientoy
calibracion.

6 FORMATOS RELACIONADOS.
SOFT-TC-002 “Cuadro de mando para el ensayo de Perfil de Acidos Grasos”

FOR-TC- 140 “Formato para el registro de datos primarios para el ensayo de perfil de acidos

grasos”.
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PROC-TC-164 “Procedimiento de Determinacion de Perfil de Acidos Grasos V5”

FOR-TC-221- “ Formato para el registro de datos primarios para la determinacién de
acidos grasos volatiles en muestras de compost mediante cromatografia gaseosa (FID).

SOFT-TC-158 “Cuadro de mando para el calculo de perfil lipidico por % de areas” SOFT-

TC-023 Cuadro de mando parael ensayo de Grasa Soxhlet en alimentos

SOFT-TC-090 Cuadro de mando para el ensayo de Grasa Mojonnieren alimentos SOFT-

TC-150Cuadrode mando parael ensayo de Grasa Gerberen alimentos

7 ANEXOS
No Aplica
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